Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) mediante litografía de oxidación local por AFM by Martín-Sánchez, Javier
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Universidad Autónoma de Madrid (UAM) 
Facultad de Ciencias 
Departamento de Física de la Materia Condensada 
Crecimiento selectivo de InAs sobre 
substratos grabados de GaAs(001) 
mediante litografía de oxidación local 
por AFM 
Memoria presentada por 
Javier Martín Sánchez 
para optar al grado de Doctor en Ciencias Físicas. 
Dirigida por la doctora 
Yolanda González Díez 
Instituto de Microelectrónica de Madrid 
Centro Nacional de Microelectrónica 
Consejo Superior de Investigaciones Científicas 
Tres Cantos, Madrid 
Mayo de 2009 
 
 
 
 
 
 
 
 
          
      A mis padres (Julio y Clotilde) 
 
Y 
 
                                                                         A mis tios (José y Puri) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 i
Índice 
 
1   Introducción.............................................................................................1 
 
      1.1.- Nanoestructuras semiconductoras...................................................1 
 
    1.1.1.- Definición y propiedades.........................................................1 
    1.1.2.- Procesos de fabricación de puntos cuánticos......................7 
 
      1.2.- Motivación del trabajo de tesis..........................................................9 
      1.3.- Organización de la memoria de tesis..............................................13 
      1.4.- Bibliografía.........................................................................................16 
 
2   Técnicas experimentales...................................................................19 
 
       2.1.- Epitaxia por haces moleculares (MBE)..........................................19 
 
     2.1.1.- Introducción...........................................................................19 
          2.1.2.- Descripción del reactor de MBE del IMM.............................22 
     2.1.3.- Cinética de crecimiento.........................................................25 
     2.1.4.- Descripción de la técnica de difracción de  
                          electrones reflejados de alta energía (RHEED)..................26 
 
          2.1.4.1.- Medida de la velocidad de crecimiento........................33 
       2.1.4.2.- Medida cuantitativa del flujo de As sobre  
                                           superficies de GaAs(001)............................................34 
       2.1.4.3.- Medida de la temperatura de substrato.......................34 
 
    2.1.5.- Mecanismos de crecimiento por MBE.................................35 
 
         2.1.5.1.- Crecimiento bidimensional o capa a capa...................35 
       2.1.5.2.- Propagación de escalones..........................................35 
       2.1.5.3.- Crecimiento 3D............................................................36 
 
       2.2.- Microscopía de fuerzas atómicas (AFM)........................................36 
 
      2.2.1.- Introducción..........................................................................36 
      2.2.2.- Modos de medida.................................................................40 
      2.2.3.- Selección de las condiciones óptimas de trabajo.............42 
 
         2.2.3.1.- Puntas utilizadas en los experimentos........................42 
       2.2.3.2.- Modo de medida AFM..................................................44 
 
      2.2.4.- Descripción del sistema experimental...............................44 
 
       2.3.- Fotoluminiscencia (PL)....................................................................45 
 
       2.4.- Bibliografía........................................................................................49 
 ii
3   La técnica de oxidación local mediante  
      microscopía de fuerzas atómicas.................................................53 
 
      3.1.- Introducción......................................................................................53 
 
      3.2.- Oxidación local mediante AFM (oxidación anódica) en           
               superficies de GaAs(001) en modo de no-contacto:  
               la nano-célula electroquímica.........................................................55 
 
     3.3.- Cinética del proceso de oxidación local mediante AFM................61 
 
     3.4.- Determinación de las condiciones experimentales de  
              trabajo................................................................................................64 
 
       3.4.1.- Cálculo teórico del campo eléctrico en la superficie 
                         de la muestra..........................................................................64 
 
       3.4.1.1.- Dependencia del campo eléctrico con el voltaje  
                                          aplicado entre la punta de AFM y la muestra...............68 
      3.4.1.2.- Dependencia del campo eléctrico con la distancia  
                                          entre la punta y la muestra..........................................71 
      3.4.1.3.- Dependencia del campo eléctrico con el radio  
                                         de la punta de AFM utilizada........................................74 
 
      3.4.2.- Estudio experimental sobre el proceso de oxidación  
                           local mediante AFM sobre substratos de 
                           GaAs(001).............................................................................77 
 
         3.4.2.1.- Dependencia con el voltaje aplicado entre  
                                            la punta y la muestra.................................................77 
         3.4.2.2.- Dependencia con el tiempo de oxidación..................81 
         3.4.2.3.- Dependencia con la distancia entre la punta y la  
                                            muestra.....................................................................83 
         3.4.2.4.- Dependencia con la humedad relativa.......................86 
         3.4.2.5.- Otros factores relevantes en el proceso de  
                                             oxidación..................................................................87 
 
            3.4.2.5.1.- Dependencia de la forma del óxido  
                                                             con la forma y tamaño de la punta.............87 
           3.4.2.5.2.- Dependencia con las propiedades  
                                                             intrínsecas de las muestras utilizadas:  
                                                             material y dopado......................................89 
 
      3.5.- Fabricación de substratos grabados..............................................91 
 
              3.5.1.- Descripción del sistema experimental.................................91 
 
     3.5.2.- Procedimiento experimental................................................94 
 
       3.5.2.1.- Substratos utilizados en los experimentos.................94 
                            3.5.2.2.- Preparación de la muestra..........................................95 
 iii
                            3.5.2.3.- Diseño de los motivos del grabado.............................97 
       3.5.2.4.- Posicionamiento en la muestra...................................97 
       3.5.2.5.- Determinación de las condiciones de trabajo.............98 
 
                3.5.3.- Obtención de substratos grabados....................................101 
 
      3.6.- Conclusiones...................................................................................108 
 
      3.7.- Bibliografía.......................................................................................110 
 
4   Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos 
     grabados de GaAs(001)....................................................................115 
 
       4.1.- Introducción....................................................................................115 
 
     4.1.1.- Crecimiento epitaxial sobre substratos grabados...........117 
 
         4.1.1.1.- Efectos del potencial químico superficial.................118 
        4.1.1.2.- Efectos debidos al crecimiento de una capa  
                                           homoepitaxial / heteroepitaxial sobre substratos  
                                           grabados con motivos de dimensiones  
                                           sub-nanométricas.....................................................122 
        4.1.1.3.- Efectos debidos a la orientación cristalina...............123 
 
       4.2.- Resultados experimentales sobre substratos sin grabado.......125 
 
      4.2.1.- Desorción del óxido en superficies de GaAs(001)..........126 
 
        4.2.1.1.- Desorción térmica del óxido (TS ∼ 600 ºC).................126 
        4.2.1.2.- Desorción del óxido mediante la exposición de la  
                                           superficie a un flujo de Ga (TS < 500 ºC)....................127 
        4.2.1.3.- Desorción del óxido mediante la exposición de la 
                                           superficie a un flujo de H (TS < 500 ºC)......................128 
 
           4.2.1.3.1.- Optimización del proceso de desorción 
                                                      del óxido mediante flujo de H  
                                                             (TS < 500 ºC)..............................................129 
          4.2.1.3.2.- Estudio de la desorción de óxidos  
                                                           fabricados por la técnica de oxidación 
                                                           local con AFM mediante H..........................134 
 
      4.2.2.- Optimización de la calidad de la intercara epitaxia /   
                           substrato de GaAs(001)......................................................136 
 
        4.2.2.1.- Resultados experimentales.......................................142 
 
      4.2.3.- Crecimiento de InAs sobre substratos de GaAs(001).  
                           Influencia de las condiciones de crecimiento..................149 
 
 
 
 iv
        4.2.3.1.- Estudio experimental de la cinética de  
                                           incorporación / desorción de InAs sobre  
           superficies de GaAs(001)..........................................152 
 
           4.2.3.1.1.- Estudio de la cinética de incorporación de 
                  InAs sobre la superficie............................155 
           4.2.3.1.2.- Estudio de la cinética de desorción de 
                  InAs de la superficie.................................157 
 
       4.3.- Resultados experimentales sobre substratos con grabado.......162 
 
               4.3.1.- Estudio sobre la evolución de los motivos del grabado 
                           en el proceso de preparación de la superficie para el 
                           crecimiento de InAs...........................................................165 
 
         4.3.1.1.- Análisis de la evolución de motivos de estructura 
                               simple......................................................................166 
         4.3.1.2.- Análisis de la evolución de motivos de estructura 
                               doble........................................................................171 
 
                4.3.2.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados...........173 
 
        4.3.2.1.- Condiciones experimentales para el crecimiento 
                                    epitaxial sobre substratos grabados........................174 
        4.3.2.2.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados 
                                            de GaAs(001) (θGaAs=0 nm).......................................175 
        4.3.2.3.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados 
                                           de GaAs(001) (θGaAs=7 nm)........................................180 
        4.3.2.4.- Crecimiento de “moléculas” laterales de puntos  
                                           cuánticos de InAs sobre substratos grabados de  
                                           GaAs(001).................................................................188 
 
               4.3.3.- Valoración del proceso de fabricación desarrollado.......192 
 
        4.3.3.1.- Localización de la matriz de puntos cuánticos.........193 
        4.3.3.2.- Medida de la respuesta óptica de un punto cuántico 
                      aislado mediante micro-fotoluminiscencia...............195 
 
       4.4.- Conclusiones.................................................................................202 
 
       4.5.- Bibliografía.....................................................................................204 
 
5   Conclusiones generales..................................................................213 
 
     Apéndice A...........................................................................................215 
 
      Listado de publicaciones...............................................................219 
 
 
Capítulo 1: Introducción. 
 
 
 
 
 
 
 
En este trabajo de tesis se presenta el desarrollo de un proceso tecnológico para la 
obtención de puntos cuánticos (QDs) de InAs con alta eficiencia de emisión óptica y control del 
lugar de formación sobre substratos de GaAs(001). Para ello se ha fabricado mediante epitaxia 
por haces moleculares MBE (del inglés, “Molecular Beam Epitaxy”) QDs de InAs sobre 
substratos de GaAs(001) previamente grabados mediante la técnica de oxidación local con un 
microscopio de fuerzas atómicas AFM (del inglés, “Atomic Force Microscopy”). A modo de 
introducción, en este capítulo se presentará brevemente una descripción cualitativa de las 
nanoestructuras semiconductoras, y en concreto, de los puntos cuánticos, así como su interés 
práctico. A continuación se presentará la motivación de este trabajo de tesis, seguido de la 
presentación de los distintos temas abordados a lo largo de esta memoria. 
 
1.1.-  Nanoestructuras semiconductoras. 
 
1.1.1.-  Definición y propiedades. 
Idealmente, en un cristal semiconductor infinito y en ausencia de defectos, los 
portadores (electrones y huecos) están descritos en términos de ondas de Bloch, las cuales 
pueden propagarse libremente por el cristal. Sin embargo, cuando el cristal es finito en una 
dirección dada del espacio (idealmente limitado por dos barreras de potencial infinitas, 
separadas por una distancia “L” a largo de esta dirección), dichas ondas de Bloch se encuentran 
confinadas espacialmente en esa misma dirección. Así, para una partícula con masa efectiva 
“m*” confinada en un cristal mediante barreras impenetrables en una dirección “z”, tan sólo los 
valores de los vectores de onda de las ondas de Bloch kz dados por la expresión 1.1 estarían 
permitidos. 
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Lnk nz //2 πλπ ==           ...3,2,1=n                      (1.1) 
donde        nLn /2=λ          ...3,2,1=n    
 
Consecuentemente, el valor de la energía para el estado fundamental presentará un 
valor mayor respecto al caso de no confinamiento en una cantidad dada por la expresión 1.2. 
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donde h es h/2, siendo h la constante de Planck. 
Nos referiremos a esta cantidad como la energía de confinamiento de la partícula. 
Cuando una partícula se encuentra confinada en un espacio unidimensional de longitud “L”, la 
incertidumbre en la componente a lo largo de la dirección de confinamiento (z) del momento 
lineal aumenta en una cantidad del orden de h /L, y el aumento en el valor de la energía cinética 
viene dado por la expresión 1.2. Este efecto es conocido como confinamiento cuántico. Cuando 
tenemos una partícula confinada, además de producirse un aumento de la energía del nivel 
fundamental, tienen lugar otros efectos importantes y de gran aplicación práctica como son la 
cuantización de los niveles de energía y la disminución en la densidad de estados de energía 
accesibles para los portadores. 
Para que exista confinamiento cuántico, el valor de las dimensiones de la región 
confinadora tendrá que ser menor o igual a la longitud de onda de de Broglie (λB) de los 
portadores, la cual depende de la masa efectiva de éstos en el cristal considerado (m*) y de la 
temperatura (T) según la expresión (1.3) [1]. 
 
TKm
h
p
h
B
B *3
==λ   (1.3) 
 
Donde KB es la constante de Boltzman y T viene dada en K. Para el caso concreto del 
material semiconductor InAs, el valor de la masa efectiva es mucho menor que la masa del 
electrón libre ( emm ⋅= 023.0* ), siendo los efectos de confinamiento notables para dimensiones 
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de la región confinadora menor o igual de 160 nm (40 nm) para una temperatura de 20K  (300K.) 
Generalmente, a este tipo de estructuras de dimensiones nanómetricas se las conoce como 
“nanoestructuras”. 
En la práctica, para conseguir restringir el movimiento de los portadores en una dirección 
dada del espacio, bastará con fabricar una heteroestructura de tipo “sandwich” A/B/A, donde el 
ancho de banda prohibida (gap) del material B fuera menor que el gap del material A. En la Fig. 
1.1 se muestra el diagrama de bandas para este tipo de estructura y un alineamiento de bandas 
tipo I (electrones y huecos están confinados en la misma capa de material B). Debido a la 
diferencia del ancho de banda prohibida que muestran los dos materiales A y B, así como a los 
diferentes valores de sus afinidades electrónicas ( Aχ y Bχ ) (Fig. 1.1(a)), los bordes de la banda 
de conducción (BC) y la banda de valencia (BV) aparecen desalineados (band-offset) cuando se 
unen ambos materiales (Fig. 1.1(b)). Este desalineamiento será el responsable del confinamiento 
cuántico cuando el valor de “L” sea del orden de Bλ .  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
El límite mínimo de las dimensiones de la región confinadora (Lmin) vendrá dado por la 
condición de que al menos un nivel de energía de un electrón, un hueco o ambos esté confinado. 
Asumiendo una diferencia en energía entre el nivel fundamental para los electrones y el borde de 
Fig. 1.1.- Diagrama de bandas de energía para dos materiales A y B. El gap de energías prohibidas 
para el material A (Egap(A)) es mayor que el correspondiente para el material B (Egap(B)), siendo la 
afinidad electrónica para cada uno de ellos χA y χB respectivamente (a). En (b) se muestra el 
diagrama correspondiente obtenido cuando se unen ambos materiales, según el cual tendremos un 
desalineamiento en las bandas de conducción (BC) y valencia (BV) (band-offset), siendo este 
alineamiento el responsable del confinamiento de portadores en el material B. 
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la BC de 0.67 eV para el sistema InAs/GaAs, obtenemos un valor Lmin ∼ 5 nm, utlizando la 
aproximación para la energía dada por la expresión 1.2 [1]. 
Dependiendo del grado de confinamiento de los portadores, se distinguen tres tipos 
distintos de nanoestructuras. Puede haber confinamiento en una dirección del espacio (pozo 
cuántico 2D), en dos direcciones (hilos cuánticos 1D) o en las tres direcciones del espacio 
(puntos cuánticos 0D). 
Cada uno de estos tipos de nanoestrucuturas presenta una función diferente para la 
densidad de estados, definiéndose dicha densidad como el número de estados de energía 
accesibles por unidad de volumen y energía, siendo ésta menor cuanto mayor sea el grado de  
confinamiento. En concreto, para un semiconductor masivo o 3D, la dependencia entre esta 
densidad de estados y la energía vendrá dada por la función 
 
2
1
2
3
EE
dE
d
dE
dN =α  ,   (1.4) 
para un pozo cuántico (2D) tendremos la función escalón 
 ∑∑
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i
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, para un hilo cuántico (1D) tendremos singularidades dadas por la función 
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, y para un punto cuántico (0D) tendremos deltas de Dirac según la función 
 ∑∑
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E
i
ii
EE
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d
dE
dN
εε
εεα )()(  , (1.7) 
 
donde εi son los niveles discretos de energía, Θ la función escalón de Heaviside y δ la 
función delta de Dirac. 
En la Fig. 1.2 se muestra la representación gráfica de la densidad de estados en función 
de la energía para el material volumen (a), pozos cuánticos (b), hilos cuánticos (c) y puntos 
cuánticos (d) [1]. En esta figura puede apreciarse que a medida que disminuimos las 
dimensiones de la nanoestructura, pasamos de tener un espectro continuo para el caso del 
material volumen a un espectro totalmente discreto para el caso de los QDs.  
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En la Fig. 1.3 se muestra esquemáticamente el diagrama de bandas y niveles de energía 
para una nanoestructura 0D (tipo QD) de un material A embebido en otro material B de gap 
mayor. En este tipo de nanoestructuras, los niveles de energía disponibles tanto para los huecos 
(en la BV) como para los electrones (en la BC) son discretos, por lo que las energías de los 
fotones emitidos por recombinación de un hueco y un electrón tendrán siempre valores exactos 
definidos por las posiciones de estos niveles de energía. La diferencia entre los valores de  las 
energías correspondientes al borde de la banda de conducción y la banda de valencia del 
material A y los niveles permitidos en el material B para electrones y huecos respectivamente, 
nos dará las energías de localización para los electrones y los huecos dentro de la 
nanoestructura (Eloc e y Eloc h en Fig. 1.3). Por otra parte, las diferencias entre las energías de los 
niveles permitidos para huecos y electrones en el material B y el borde de las bandas de valencia 
y conducción del material B respectivamente, nos dará las energías de confinamiento (Econf e y 
Econf h en Fig. 1.3). Tanto el valor de las energías de confinamiento, el valor de las energías de 
localización, como el número de niveles de energía disponibles estarán determinados 
fundamentalmente por el tamaño y el sistema de materiales del que estén fabricadas las 
nanoestructuras. 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1.2.- Función densidad de estados para los distintos tipos de nanoestructuras en función de la energía: 
material volumen o 3D (a), pozos cuánticos 2D (b), hilos cuánticos 1D (c) y puntos cuánticos 0D (d). 
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Por lo tanto, para un sistema de materiales dado, el tamaño del QD condicionará sus 
propiedades opto-electrónicas [2]. A medida que aumentáramos el tamaño del QD, obtendríamos 
que los niveles de energía en el QD estarían cada vez más próximos los unos a los otros 
(pudiendo ser este espaciado del orden de KBT en energía), aumentando el número de niveles 
confinados y disminuyendo la energía del estado fundamental. Por el contrario, a medida que 
disminuyéramos el tamaño del QD, tendríamos una separación entre los niveles de energía cada 
vez mayor, así como una reducción del número de niveles confinados y un aumento de la 
energía del estado fundamental. De este modo, las consecuencias derivadas de posibles 
variaciones en el tamaño de los QDs, serán de gran relevancia para su aplicación práctica, ya 
que tener QDs grandes implicaría que a temperatura ambiente tanto el nivel fundamental como 
los primeros estados excitados estarían poblados. Por otro lado, en caso de tener QDs de 
tamaños muy pequeños, a temperatura ambiente podríamos tener escape térmico de los 
portadores de los QDs, debido al bajo valor de la energía de localización respecto al continuo, 
disminuyendo así la eficiencia de emisión. Por lo tanto, resulta indispensable poder controlar el 
tamaño de los QDs, ya que conjuntos de QDs donde coexistan distintas familias de tamaños, 
mostrarán un gran ensanchamiento en su espectro de emisión óptica, ya que cada familia tendrá 
una distribución distinta de niveles de energía, con la consecuente emisión a una longitud de 
onda diferente [3]. 
 
 
 
Fig. 1.3.- Diagrama de bandas de 
energía para un punto cuántico de 
material B con un gap EgapB
embebido en un material A de un 
gap mayor EgapA. Debido a efectos 
de confinamiento cuántico, los 
niveles de energía accesibles para el 
electrón (Ee) y el hueco (Eh) en la 
nanoestructura se encuentran 
discretizados (líneas punteadas). Las 
energías de localización para 
electrones y huecos vienen dadas 
por Eloc e y Eloc h  respectivamente. 
Las energías de confinamiento para 
electrones y huecos vienen dadas 
por Econf e e y Econf h respectivamente.
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1.1.2.-  Procesos de fabricación de puntos cuánticos. 
Para la fabricación de QD en materiales semiconductores se han abordado distintas 
aproximaciones que podemos englobar en tres categorías: 
1) Procesos de fabricación basados en tecnologías de litografía y ataque químico 
después del crecimiento epitaxial. 
2) Procesos de fabricación basados en fenómenos de auto-ensamblado. 
3) Crecimiento epitaxial sobre substratos grabados. 
 
La primera categoría hace referencia a los procesos utilizados para la obtención de 
estructuras de QD mediante el uso de tecnologías de litografía una vez realizado el crecimiento 
epitaxial del material volumen [1,4-7]. Uno de los mayores inconvenientes que presenta esta 
aproximación está relacionado con la introducción de contaminantes, defectos superficiales y/o 
dislocaciones en los procesos de manipulación y fabricación de los substratos. Las densidades 
de QD que pueden obtenerse mediante estas técnicas están condicionadas por sus propias 
limitaciones en términos de resolución espacial. 
La segunda categoría hace referencia a la obtención de QD mediante procesos de auto-
ensamblado que tienen lugar de manera espontánea durante el crecimiento epitaxial de un 
material con distinto parámetro de red que el substrato [8]. Mediante el uso de esta aproximación 
se evita introducir contaminación y defectos, ya que no son necesarios procesos de fabricación 
previos al crecimiento, pudiéndose obtener mediante el control de las condiciones de crecimiento 
densidades altas y bajas de QD con cierto grado de correlación en su distribución espacial y 
uniformidad en el tamaño. La mayor desventaja que presentan las distribuciones de QD 
obtenidos mediante esta aproximación es la arbitrariedad de los lugares de formación. 
La tercera categoría hace referencia a los procesos de crecimiento epitaxial sobre 
substratos grabados, mediante los cuales pueden obtenerse estructuras de QD en aquellas 
zonas definidas por el grabado sobre la superficie [9-20]. Esta aproximación es una combinación 
de las dos primeras, estos es, se combinan los procesos de auto-ensamblado con los procesos 
de migración preferente de los átomos del material depositado hacia aquellos lugares del 
substrato en los que están definidos los motivos del grabado mediante técnicas de litografía. 
Existen tres modos de crecimiento en un sistema heteroepitaxial: Frank-van der Merwe 
(FvdM, 1949) [21], Volver-Weber (VW, 1926) [22] y Stranski-Krastanow (SK, 1937) [23]. En el 
primer modo (FvdM), el crecimiento tiene lugar monocapa a monocapa, generando así una 
estructura 2D (FvdM en Fig. 1.4). Por el contrario, en el segundo modo (VW), el crecimiento es 
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puramente 3D, teniendo lugar la formación de islas del material depositado sobre el substrato 
(VW en Fig. 1.4). El tercer modo (SK), es un modo intermedio entre el modo FvdM y el modo 
VW. En este modo, inicialmente el crecimiento es 2D hasta que el espesor del material 
depositado (grosor de la capa 2D) alcanza un valor crítico (θc), denominado espesor crítico, a 
partir del cual tiene lugar la formación de islas 3D (SK en Fig. 1.4), manteniéndose una capa 2D 
del material depositado (capa mojante o wetting-layer). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
. 
 
La obtención de un modo u otro viene gobernada por las energías superficiales de los 
materiales implicados. Si la suma de la energía superficial de la capa depositada y de la intercara 
es menor que la energía superficial del substrato (si el material depositado “moja” el substrato), 
el crecimiento será del tipo FvdM (2D). De lo contrario el crecimiento se producirá mediante la 
formación de islas 3D (VW). El modo SK es una situación intermedia donde el crecimiento 
epitaxial se produce inicialmente de forma bidimensional (modo FvdM) y posteriormente se 
forman los núcleos 3D. 
Este último modo es el que se observa cuando una capa epitaxial crece con parámetro 
de red diferente del substrato con un desajuste entre parámetros de red >2%, como es el caso 
para el sistema InAs/GaAs(001) utilizado en este trabajo de tesis, donde la diferencia entre los 
parámetros de red entre ambos es de un 7%. El crecimiento epitaxial de un material con 
parámetro de red diferente al del substrato se inicia de forma 2D, con su parámetro de red 
acoplado al parámetro de red del substrato, quedando esta capa con deformación tetragonal 
debido a la tensión biaxial. Durante el crecimiento de esta capa la energía elástica aumenta 
hasta que el espesor depositado alcanza un valor crítico. Este espesor dependerá de los 
materiales implicados y de las condiciones de crecimiento, como la temperatura o la velocidad de 
Fig. 1.4.- Diagrama esquemático de los tres modos posibles de crecimiento: Frank-van der Merwe 
(FvdM), Volmer-Weber (VW) y Stranski-Krastanow (SK). 
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crecimiento. A partir de este espesor crítico la energía acumulada es suficiente para que la 
aparición de mecanismos de relajación sea favorable energéticamente. La relajación puede ser 
plástica, mediante la formación de dislocaciones, o elástica, formando núcleos 3D en la 
superficie coherentes con el substrato (que tienen el mismo parámetro de red en el plano en la 
intercara con el substrato). Este es el mecanismo de formación de núcleos 3D mediante 
procesos de auto-ensamblado. En el caso del sistema InAs/GaAs, los tamaños de los núcleos 
3D formados mediante el proceso de relajación elástica SK tienen dimensiones dentro del rango 
en el que se ponen de manifiesto los efectos de confinamiento cuántico para los portadores. 
Estos núcleos 3D, son por tanto nanoestructuras semiconductoras del tipo 0D, o lo que es lo 
mismo, puntos cuánticos. 
 
1.2.-  Motivación del trabajo de tesis. 
Los QDs de material semiconductor presentan una distribución en su densidad de 
niveles de energía accesibles tipo delta de Dirac, de modo similar al espectro de niveles 
energéticos discretos que presenta un átomo, por lo que también se les conoce con la 
denominación de átomos artificiales. Esta peculiar característica junto con el desarrollo de 
avanzadas técnicas de fabricación, han permitido la mejora de dispositivos opto-electrónicos, así 
como el desarrollo de nuevos dispositivos, mediante la inserción en su zona activa bien de capas 
con QDs, o bien de QDs aislados. Entre los basados en distribuciones 2D de QDs, se 
encuentran láseres de heteroestructura, detectores de infrarrojo y células solares de banda 
intermedia [24]. Para todos ellos sería deseable conseguir una distribución de tamaños de los 
QDs lo más estrecha posible, manteniendo al mismo tiempo un volumen de material activo, o lo 
que es lo mismo, una densidad de nanoestructuras lo más alta posible. Los dispositivos basados 
en QDs aislados, como dispositivos emisores de fotones individuales, están englobados 
fundamentalmente dentro del campo de la óptica cuántica, y tienen aplicaciones en criptografía 
cuántica o para el procesamiento de información cuántica [24,25]. Para integrar de una manera 
eficiente estas nanoestructuras en dispositivos emisores de fotones individuales reales es 
esencial controlar tanto el tamaño (longitud de onda de emisión) como la posición de los QDs. 
Desde que en los años 80 aparecieran las primeras publicaciones referidas a la 
observación de la formación de QDs auto-ensamblados [26], se han realizado numerosos 
trabajos con el objetivo de obtener QDs ordenados con control en su tamaño, posición y 
densidad. Se han conseguido grandes avances utilizando distintas técnicas de litografía [9-
12,16,17,27], técnicas basadas en ingeniería de epitaxia con modulación en tensión superficial 
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[28,29] y técnicas de auto-ensamblado [30-35]. No obstante, los resultados experimentales aún 
están lejos de las exigencias impuestas por el diseño de los dispositivos, donde un mayor control 
en el tamaño, la localización espacial y la densidad de los QDs son requeridos. 
Los QDs son sistemas ideales de dos estados cuánticos bien definidos, por lo que éstos 
han sido propuestos como fuentes emisoras de fotones individuales frente a las tradicionalmente 
usadas [36-38], esto es, átomos [39], moléculas [40] o defectos en cristales [25,41]. La principal 
ventaja de los QDs de InAs sobre substratos de GaAs(001) respecto a las otras aproximaciones 
reside principalmente en la viabilidad de su integración en dispositivos basados en la tecnología 
de materiales III-V ampliamente estudiada y establecida, mientras que la principal desventaja 
reside en su baja tasa de emisión de fotones. 
Una de las aproximaciones más utilizadas para aumentar la eficiencia de emisión de 
estas nanoestructuras consiste en colocarlas en el interior de una cavidad óptica de manera que 
esté acoplada tanto en frecuencia como espacialmente al modo de la cavidad. 
Cuando introducimos un emisor (QD en nuestro caso) dentro de una cavidad óptica, se 
distinguen dos regímenes en la dinámica de interacción entre el emisor y la cavidad, 
dependiendo del grado de acoplamiento entre ambos [42]: acoplamiento débil y acoplamiento 
fuerte. 
En el régimen de acoplamiento débil, la emisión de un fotón por parte del emisor es un 
proceso irreversible, en el que el fotón escapa de la cavidad hacia el exterior, de modo análogo a 
como ocurre en el proceso de emisión espontánea en el caso de que el emisor esté situado fuera 
de la cavidad. Sin embargo, en este régimen la tasa de emisión de fotones se ve afectada debido 
a la presencia de la cavidad, según el conocido efecto Purcell [43]. 
En la expresión 1.8 se presenta la expresión modificada de Purcell para el cálculo de la 
tasa de emisión de una fuente emisora de fotones situada en el interior de una cavidad [44]. 
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donde Γ y 0Γ son la tasa de emisión de fotones cuando el emisor está situado en el 
interior y en el exterior de la cavidad respectivamente, E
r
el campo eléctrico del modo de la 
cavidad, Ar
r el vector posición del emisor (dipolo), µr  el momento eléctrico del dipolo, λ  es la 
longitud de onda del emisor y cavF  es el factor de Purcell dado por la expresión 1.9. 
 
eff
cav
cav Vn
QF 32
3
4
3
π
λ=    (1.9) 
donde Q es el factor de calidad de la cavidad (
cav
cav
λ
λ
∆ ), cavλ es la longitud de onda del 
modo de la cavidad, cavλ∆  es la anchura a media altura del modo, n es el índice de refracción 
del medio, y Veff es el volumen modal efectivo. 
Además del factor de Purcell, en la expresión 1.8 pueden distinguirse dos factores más. 
El primero de estos factores aporta información sobre la posición relativa del emisor 
(considerado en el modelo como un dipolo radiante) con respecto a la cavidad. Este factor será 
máximo cuando el emisor se encuentre situado justo en un máximo del campo eléctrico de la 
cavidad. El segundo factor aporta información acerca del acoplamiento entre la longitud de onda 
de la emisión por parte del emisor (λ ) y el modo de la cavidad, y será máximo cuando las 
longitudes de onda del emisor y del modo de la cavidad coincidan (estado resonante). 
Por lo tanto, para maximizar la tasa de emisión de fotones de un QD en el interior de una 
cavidad, será necesario que se cumplan dos requisitos en el proceso de fabricación del 
dispositivo: i) un perfecto posicionamiento del QD en el lugar en el que el campo eléctrico 
asociado al modo de la cavidad presente un máximo; ii) selección de la longitud de onda de 
emisión del  punto cuántico (tamaño del QD), siendo ésta igual a la del modo de la cavidad. De 
este modo, la mejora en la tasa de emisión de fotones del punto cuántico dependería 
exclusivamente de las características de la cavidad óptica en la que se introduzca la 
nanoestructura (fundamentalmente de Q y effV  según la expresión 1.8) [44]. 
 
A diferencia con el régimen de acoplamiento débil, en el régimen de acoplamiento fuerte 
(se supone perfecto posicionamiento espacial y acoplamiento en λ entre el QD y la cavidad 
óptica), los procesos de interacción entre los fotones emitidos por el QD y él mismo son más 
rápidos que los procesos irreversibles debidos a la salida del fotón hacia el exterior de la cavidad 
óptica. Esto hace que el proceso de emisión de un fotón sea un proceso reversible, en el que el 
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fotón es reabsorbido por el emisor antes de que éste pueda escapar de la cavidad. En 
condiciones de resonancia y posicionamiento perfecto del emisor en el interior de la cavidad, 
este régimen se alcanzaría para valores extraordinariamente elevados del factor de calidad Q y 
valores pequeños effV de la cavidad óptica. Conseguir un QD acoplado a una cavidad en 
régimen de acoplamiento fuerte resultaría de enorme interés para el estudio fundamental de la 
física involucrada en los procesos de interacción entre la luz y la materia (electrodinámica 
cuántica), así como para el desarrollo de la computación cuántica. 
El trabajo realizado en esta tesis se ha centrado en el desarrollo de un proceso 
tecnológico que permita obtener QDs de InAs con alta eficiencia de emisión óptica, crecidos 
mediante la técnica de crecimiento MBE, controlando su lugar de formación, así como su 
densidad sobre substratos de GaAs(001) grabados mediante la técnica de nanolitografía de 
oxidación local con un AFM. El desarrollo con éxito de este proceso permitiría la integración de 
un QD aislado en el interior de una cavidad óptica controlando la posición de éste para su 
aplicación en el desarrollo de dispositivos emisores de fotones individuales. Además, el control 
en el posicionamiento de varios QDs permitiría el desarrollo de circuitos integrados para su 
aplicación en computación cuántica [45,46]. La gran ventaja de la técnica de litografía mediante 
oxidación local con un AFM es que no introduce ni contaminación ni dañado sobre la superficie, 
lo cual presenta grandes ventajas respecto a otras técnicas litográficas en las que se utilizan 
resinas y diversos procesos de ataque químico/físico, los cuales introducen defectos y/o 
impurezas sobre la superficie, degradando así las propiedades ópticas de los QDs fabricados en 
proximidad a dicha superficie. 
La aproximación que se presenta en este trabajo puede dividirse básicamente en tres 
pasos (Fig. 1.5): i) fabricación del substrato grabado; ii) preparación del substrato grabado para 
su posterior crecimiento epitaxial; iii) crecimiento de InAs sobre los substratos grabados. 
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El desarrollo de este trabajo tiene como objetivo su futura aplicación en la fabricación de 
dispositivos emisores de fotones individuales, tras la adecuada integración de un solo punto 
cuántico de InAs en el interior de una microcavidad óptica fabricada sobre una membrana de 
cristal fotónico definida sobre substratos de GaAs(001). 
 
1.3.-  Organización de la memoria de tesis. 
La presentación de los resultados obtenidos se realizará según el esquema que se 
presenta a continuación. Al final de cada uno de los capítulos se presentan las conclusiones 
parciales obtenidas en ellos, así como la bibliografía citada en cada uno de ellos. 
 
• Capítulo 2: En este capítulo se describen las técnicas experimentales utilizadas en la 
realización de este trabajo de tesis: MBE para el crecimiento epitaxial, AFM para la 
fabricación de lo substratos grabados y la caracterización de las muestras, y PL para 
la caracterización óptica de las muestras. 
• Capítulo 3: En este capítulo se describirá la técnica de oxidación local mediante AFM 
y se presentarán los resultados obtenidos con el objetivo de optimizar el proceso de 
fabricación de substratos grabados de GaAs(001). 
 
 
 
 
 
Fig. 1.5.- Diagrama esquemático de los distintos pasos de la aproximación abordada en este trabajo de 
tesis para obtener estructuras ordenadas de puntos cuánticos de InAs con control en posición sobre 
substratos grabados de GaAs(001): i) fabricación de los substratos grabados mediante la técnica de 
oxidación local con AFM; ii) preparación del substrato grabado para el posterior crecimiento epitaxial; 
iii) crecimiento selectivo de InAs en los motivos del grabado. 
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• Capítulo 4: En este capítulo se presentarán los resultados obtenidos en: 
 
o Substratos sin grabado: 
 
- Desarrollo de un proceso de optimización de  la calidad de la 
intercara con el substrato para la obtención de puntos cuánticos con 
alta eficiencia de emisión óptica en proximidad a dicha intercara. 
- Estudio y optimización de las condiciones de crecimiento de InAs 
sobre substratos de GaAs(001). Selección de las condiciones de 
crecimiento adecuadas para el posterior crecimiento sobre 
substratos grabados. 
- Estudio del proceso de desorción del óxido de la superficie de 
substratos de GaAs(001). Optimización del proceso de desorción 
del óxido superficial y de los óxidos fabricados por oxidación local 
con un AFM mediante flujo con H. 
 
o Substratos con grabado: 
 
- Estudio detallado de la evolución de los motivos del grabado 
después de aplicar el proceso de preparación de la superficie para 
el posterior crecimiento de InAs. 
- Resultados obtenidos después de realizar el crecimiento de InAs 
sobre substratos grabados de GaAs(001). 
- Resultados obtenidos sobre la caracterización mediante micro-
fotoluminiscencia de un QD aislado situado en uno de los motivos 
del grabado. 
 
• Capítulo 5: En este capítulo se presentarán las conclusiones generales sobre el 
trabajo completo. 
 
Este trabajo de investigación ha sido desarrollado íntegramente en el grupo MBE del 
Instituto de Microelectrónica de Madrid. El crecimiento epitaxial de las distintas muestras 
presentadas ha sido realizado en el reactor de epitaxia de haces moleculares de fabricación 
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propia en el centro. La caracterización morfológica de las muestras obtenidas, así como los 
procesos de fabricación de los substratos grabados se llevaron a cabo mediante la técnica AFM. 
Para la caracterización óptica de las muestras de puntos cuánticos auto-ensamblados se utilizó 
la técnica de fotoluminiscencia (PL), mientras que la caracterización óptica de un QD aislado 
mediante caracterización por micro-fotoluminiscencia (µ-PL) fue llevada a cabo por el Dr. Benito 
Alén, en colaboración con el grupo del Prof. Juan Martínez Pastor en la Universidad de Valencia. 
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Capítulo 2: Técnicas experimentales. 
 
 
 
 
 
Para el desarrollo de esta tesis ha sido necesario emplear distintas técnicas 
experimentales tanto para la fabricación de las muestras como para su posterior caracterización. 
Entre ellas, caben destacar por su carácter fundamental en el desarrollo de este trabajo, la 
técnica de epitaxia por haces moleculares (MBE), la técnica de microscopía de fuerzas atómicas 
(AFM) y la técnica de caracterización óptica por fotoluminiscencia (PL). En este capítulo se 
describirá cada una de estas técnicas. 
 
2.1.-  Epitaxia por haces moleculares (MBE). 
 
2.1.1-  Introducción. 
El desarrollo de técnicas sofisticadas de crecimiento de materiales semiconductores ha 
posibilitado el extraordinario avance en el diseño, estudio y fabricación de dispositivos opto-
electrónicos basados en la fabricación de estructuras cuánticas de alta calidad cristalina. 
Se denomina epitaxia por haces moleculares (MBE) al proceso de crecimiento de 
láminas delgadas mediante la reacción de uno o más haces moleculares térmicos con la 
superficie de un substrato cristalino en condiciones de ultra alto vacío UHV (del inglés, “Ultra 
High Vacuum”) [1]. 
 
Las ideas fundamentales en las que se basa esta técnica parten del “método de las tres 
temperaturas” desarrollado por Günther en 1958 [2], mediante el cual podían obtenerse láminas 
delgadas estequiométricas y policristalinas de semiconductores compuestos III-V. En 1968, J.R. 
Arthur estudió por primera vez la cinética y estructura de la superficie de GaAs cuando 
interaccionan con ésta haces moleculares de Ga y As2 [3]. El posterior desarrollo de la técnicas 
de UHV hicieron posible en el año 1975 [1], el crecimiento de láminas delgadas de GaAs de gran 
pureza con una morfología excelente. 
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Según este “método de las tres temperaturas”, para el crecimiento de materiales III-V, 
cuando las temperaturas del substrato (TS), célula del elemento III (TIII) y célula del elemento V 
(TV) mantienen una relación TV<TS<TIII, tenemos que todos los átomos de elemento III que llegan 
a la superficie del substrato se condensan con un coeficiente de incorporación igual a la unidad. 
Cuando la cantidad de elemento V que llega a la superficie es suministrada en exceso, se evita 
la posible formación de gotas de elemento III sobre la superficie, ya que la fracción de elemento 
V que no se incorpora vuelve a evaporarse en un proceso totalmente compensado que mantiene 
la estequiometría del material crecido. De este modo, la velocidad de crecimiento rg (del inglés, 
“growth rate”) del compuesto vendrá determinada por el flujo suministrado del elemento III, 
cuando se mantienen unas condiciones de exceso de elemento V. 
En la Fig. 2.1 se ilustra esquemáticamente el proceso de evaporación de los elementos 
de los grupos III, V y dopante tipo n que da lugar al crecimiento de un compuesto sobre un 
substrato monocristalino. Este proceso tiene lugar en una cámara UHV, cubierta interiormente 
por criopaneles por los que circula nitrógeno líquido, con el objetivo de mantener la presión 
residual tan baja como sea posible y así evitar la incorporación de impurezas no deseadas 
durante el proceso de crecimiento. Los haces moleculares se obtienen a partir de la evaporación 
de los elementos del material a crecer que se encuentran en forma sólida en células de efusión 
(convencionalmente tipo Knudsen), las cuales están dispuestas dentro del reactor MBE 
orientadas hacia la posición del substrato. Estas células van provistas de una pantalla que 
permite cortar el flujo de cada material en el momento deseado. También es necesario un 
sistema de sujeción y caldeo del substrato, así como una cámara (esclusa) de introducción y un 
sistema de transferencia de muestras que permita meter y sacar los substratos sin romper el 
vacío en la cámara de crecimiento. 
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Las ventajas más destacables de la técnica MBE frente a otras técnicas de epitaxia son: 
 
• Posibilidad de interrumpir el flujo de cualquiera de los componentes 
rápidamente y en el momento deseado, obteniendo intercaras abruptas a nivel 
atómico (el tiempo de abierto-cerrado de las pantallas ha de ser menor que el 
tiempo que tarda en depositarse una monocapa). 
• Bajas velocidades de crecimiento ( ≤ 1.5 µm/h). De esta manera puede 
controlarse con precisión el espesor crecido y, por tanto, cambiar la 
composición y el dopado en la dirección perpendicular a la superficie del 
substrato con resolución atómica y de forma reproducible. 
• Temperatura de crecimiento moderada ( ∼ 600 ºC en MBE convencional) que 
reduce los problemas de interdifusión de elementos y dopantes en las 
intercaras. 
• Posibilidad de realizar análisis in-situ durante el crecimiento con técnicas de 
análisis de superficies como RHEED, espectroscopia Auger o de masas, etc. 
Fig. 2.1.- Representación esquemática del crecimiento de un semiconductor III-V dopado tipo n mediante 
la técnica MBE. 
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• Mejora progresiva de la morofología de la superficie hacia una superficie más 
plana, debido al mecanismo de crecimiento predominante en óptimas 
condiciones. 
 
2.1.2.- Descripción del reactor de MBE del  IMM. 
En la Fig. 2.2 (tomada de la referencia [4]) se muestra un esquema del equipo MBE 
(MBE 2 y MBE 3) en el que se ha llevado a cabo el crecimiento de las muestras en esta tesis 
doctoral en el IMM. Este equipo está diseñado y construido parcialmente en nuestro laboratorio y 
consta básicamente de los siguientes elementos: 
- 2 cámaras de crecimiento. 
- Cámaras auxiliares: 2 esclusas, 2 precámaras, cámara Auger y cámara STM (del 
inglés, “Scanning Tunnel Microscopy”). 
- Sistema de transferencia. 
- Técnicas de caracterización: espectroscopía de masas, difracción de electrones 
reflejados de alta energía RHEED (del inglés, “Reflection High-Energy Electron 
Diffraction”), reflectancia diferencial RD (del inglés, “Reflectance Difference”), 
espectroscopia Auger AES (del inglés, “Auger Electron Spectroscopy”) y microscopía 
de efecto túnel STM (del inglés, “Scanning Tunneling Microscopy”) en desarrollo. 
 
Dentro de las cámaras de crecimiento la presión base puede llegar a valores de hasta 
5x10-11 Torr cuando todas las células están apagadas. Para ello, estas cámaras están 
bombeadas por bombas iónicas y están recubiertas internamente por criopaneles por los que 
circula nitrógeno líquido. En el interior de estas cámaras existe un manómetro de ionización, el 
cual se puede enfrentar a las células (posición muestra) para medir el flujo de los haces 
moleculares que llegan al substrato, lo que se denomina presión del haz equivalente BEP (del 
inglés, “Beam Equivalent Pressure”). Durante la fase de crecimiento de las muestras este 
manómetro está retirado de esta posición para evitar la metalización de éste. Las células y sus 
respectivas pantallas, van montadas sobre bridas en la parte posterior del sistema. Estas células 
están rodeadas por serpentines de refrigeración que forman parte de un circuito cerrado de 
agua, cuya temperatura es controlada y mantenida constante por un recirculador. Cada pantalla 
es accionada mediante un pistón de aire comprimido y una electroválvula, que obedece al 
sistema de control del MBE.  
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 Fig. 2.2.- Representación esquemática del sistema MBE del IMM. Este sistema está compuesto por dos reactores unidos entre sí mediante una cámara en ultra-alto vacío. 
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Las células de los elementos del grupo III (Ga, Al, In) y las de dopante (n:Si, p:Be) llevan 
un crisol de nitruro de boro pirolítico (PBN) con resistencias de caldeo de tántalo corrugado o hilo 
de Tungsteno y varias camisas antirradiación de chapa de tántalo. Estas células están provistas 
de un termopar situado en el fondo de la célula. La referencia para realizar la lectura de las 
temperaturas está tomada en los serpentines de refrigeración por agua, lo que permite obtener 
una lectura reproducible de la temperatura del crisol. La célula del elemento V (As) ha sido 
especialmente desarrollada y diseñada en el laboratorio [5]. El desarrollo de la célula de As 
permite conseguir una relación de flujos entre la posición de abierto (ON) y cerrado (OFF), 
φON/φOFF ≥ 150, frente a un valor φON/φOFF ~ 20 que se obtiene en células convencionales, 
definiéndose φ como el número de átomos que alcanza la superficie por unidad de tiempo y 
superficie. La célula de As cuenta con un filamento (típicamente de tántalo) situado a la salida 
del crisol de evaporación, para la disociación de los tetrámeros de As4 en dímeros de As2. Por 
este filamento, en condiciones de funcionamiento estándar en el sistema MBE del IMM, fluye una 
intensidad de corriente de unos 2A, lo que mantiene la boca de la célula a una temperatura 
mínima para evitar la condensación del material evaporado en la misma, pudiendo bloquearla. La 
célula de P ha sido diseñada por el Prof. Fernando Briones y desarrollada en el IMM. La patente 
de esta célula está licenciada en la actualidad a la empresa RIBER, líder en ventas de sistemas 
MBE a nivel mundial. Además, en una de las cámaras de crecimiento se dispone también de una 
célula de Sb con cracker. 
Ambas cámaras están equipadas con un sistema de caracterización in-situ RHEED y de 
una ventana que nos permite acoplar en el exterior sistemas de caracterización óptica (RD) 
durante el crecimiento. La introducción de las muestras se lleva a cabo a través de las esclusas, 
las cuales están bombeadas por una turbo-molecular acoplada a una rotatoria. Para realizar la 
introducción de las muestras en el sistema, éstas son montadas en un porta-substratos con 
capacidad para 4 obleas de 3”. Las esclusas y precámaras cuentan con un sistema de 
manipuladores mecánicos y raíles para desplazar el porta-substratos de unas cámaras a otras. 
El horno, que sirve de sujeción del substrato durante el crecimiento, está acoplado a la 
barra de transferencia, la cual se acciona de forma magnética. Durante el crecimiento la 
precámara y la cámara de crecimiento están comunicadas. Este sistema permite girar la muestra 
durante el crecimiento, con velocidades entre 10 y 35 vueltas/s que son controladas por un motor 
paso a paso. Al girar la muestra se consigue una mayor uniformidad en espesor de la epitaxia. 
Las temperaturas de las células, la temperatura del substrato, tiempos de apertura/cierre de las 
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pantallas y la intensidad de corriente en los cracker están controlados mediante un software 
comercial. La señal de las pantallas fluorescentes (RHEED) es adquirida por una cámara CCD y 
transmitida mediante un sistema de adquisición de datos al ordenador, de manera que los 
patrones de difracción obtenidos pueden ser posteriormente tratados para obtener información 
sobre la cinética de crecimiento. En todas las células del sistema se consigue que las pantallas 
pasen de ON a OFF en tiempos ∼ 0.1 s. 
 
2.1.3.- Cinética de crecimiento. 
Existen estudios detallados sobre la cinética de crecimiento por MBE de compuestos 
binarios III-V mediante espectroscopia con haces modulados [6], los cuales han permitido 
enunciar modelos para entender la cinética de reacción entre átomos de Ga con moléculas de 
As2 o As4 sobre la superficie de un substrato monocristalino de GaAs(001) [7,8]. 
En la Fig. 2.3 se muestran esquemáticamente las reacciones que tienen lugar sobre una 
superficie de GaAs(001) cuando se hacen incidir haces moleculares de Ga y As4. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los átomos de Ga tienen coeficiente de incorporación igual a la unidad hasta 
temperaturas de substrato (TS) de 620 ºC, por lo que la velocidad de crecimiento del compuesto 
vendrá determinada por el flujo de Ga que se esté utilizando, siempre y cuando la temperatura 
Fig. 2.3.- Representación esquemática del proceso de crecimiento MBE para Ga y As4, según el modelo 
propuesto por Foxon y Joyce [7,8]. 
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del substrato esté por debajo de la temperatura de evaporación congruente del compuesto. Para 
que los átomos de As puedan incorporarse es necesario la presencia de átomos de Ga 
adsorbidos sobre la superficie. La temperatura de substrato típica en el crecimiento por MBE (TS 
~ 580 ºC) es mayor que la temperatura a la cual tiene lugar la desorción del As en una superficie 
de GaAs(001) (TS ~ 550 ºC), pudiéndose describir el proceso de crecimiento mediante las 
reacciones dadas en la expresión 2.1. 
 
  ↑+


+→++
+→++
4
24
24
2
2
As
AsGaAsGaAsGa
AsGaAsGaAsGa
  (2.1) 
 
Según los experimentos realizados por Foxon y Joyce [7,8], las moléculas de As4 serán 
inicialmente adsorbidas en un estado precursor móvil con una energía de migración baja. Ante la 
presencia de dos parejas de átomos de Ga, dos moléculas de As4 se disociarán en dos 
moléculas de As2 cada una de ellas. Una molécula de As2 procedente de cada una de las 
moléculas de As4 reaccionarán con una pareja de átomos de Ga, mientras que las otras dos 
moléculas de As2 restantes reaccionan entre sí para dar lugar a una molécula de As4 que es 
desorbida de la superficie. De aquí se deduce que el coeficiente de incorporación para el As4 es 
≤ 0.5. 
Para el entendimiento de los mecanismos de crecimiento por MBE es imprescindible el 
estudio de la evolución del diagrama RHEED durante el crecimiento. En el siguiente apartado se 
describirá esta técnica experimental. 
 
2.1.4.- Descripción de la técnica de difracción de electrones reflejados de 
alta energía (RHEED). 
La difracción de electrones reflejados de alta energía en incidencia rasante (RHEED) es 
una técnica de caracterización que nos aporta información sobre la superficie de los materiales. 
Esta técnica sirve para observar in-situ la evolución de la superficie antes, durante y depués del 
crecimiento, con lo que se obtiene una información muy valiosa para optimizar y reproducir las 
condiciones en los procesos de crecimiento. Por ello, es una técnica fundamental en los 
sistemas MBE, ya que es prácticamente el único medio para obtener información sobre la 
dinámica de crecimiento de los materiales en tiempo real. 
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La técnica RHEED consiste en hacer incidir con un ángulo rasante un haz de electrones 
de alta energía (comprendida entre 0 y 10 KeV para nuestro sistema experimental) sobre la 
superficie de la muestra, donde éstos son difractados a distintos ángulos por los átomos de la 
superficie. Los electrones emitidos por el cañón de electrones inciden sobre la superficie con un 
vector de onda k=2π/λ, mientras que los electrones dispersados por los átomos del cristal lo 
harán con un vector de onda k’, siendo λ la longitud de onda de los electrones. Los máximos en 
la intensidad de los haces difractados vienen dados por la condición de Laue, la cual establece 
que éstos serán observados únicamente para determinados valores de | k - k’ |. Dado que la red 
recíproca de una estructura bidimensional consiste en una distribución periódica de líneas en la 
dirección normal al plano que la contiene, el diagrama de difracción RHEED de una superficie 
perfecta y plana será una distribución de puntos de difracción bien definidos, dispuestos a lo 
largo de arcos concéntricos que resultan de la intersección de la esfera de Ewald con los 
segmentos de la red recíproca, siendo estos puntos de intersección donde se dan las 
condiciones impuestas por Laue [9] (Fig. 2.4, extraída y modificada de Ref [10]). De esta manera, 
enfrentando al haz de electrones difractados una pantalla fluorescente, sobre ésta idealmente 
obtendríamos una distribución de puntos bien definidos sobre una semicircunferencia en un 
plano perpendicular a la superficie de la muestra, junto con un punto de mayor intensidad 
correspondiente al haz de electrones reflejado por la superficie (haz especular). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 2.4.- Representación esquemática del proceso de formación del patrón de difracción 
sobre una pantalla fluorescente para un haz de electrones de alta energía con incidencia 
rasante sobre la superficie de la muestra. Extraída y modificada de Ref [10]. 
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En la realidad lo que se observa es un patrón de difracción formado por líneas más que 
por puntos. Esta desviación respecto a la comportamiento ideal se explica en base a no 
homogeneidades en las características del haz de electrones y de la muestra [11]. Esto es, un 
haz real de electrones muestra una divergencia y cierta dispersión en la energía cinética de los 
electrones debido fundamentalmente a variaciones del potencial acelerador. Debido a estos 
motivos, obtenemos un espectro ancho de energías para los electrones, con el consecuente 
ensanchamiento en la corteza de la esfera de Ewald. Por otra parte, una superficie real no es 
perfectamente plana, sino que está formada por una densidad más o menos alta de escalones, 
siendo la anchura de las barras de la red recíproca inversamente proporcional a la extensión 
lateral de las terrazas formadas en la superficie. Este hecho unido a las oscilaciones de los 
átomos de la red debido a fluctuaciones térmicas, tienen como consecuencia que la red 
recíproca no esté bien definida, con el consecuente ensanchamiento de la zona de intersección 
con la esfera de Ewald. 
Si la superficie es rugosa o presenta núcleos 3D, como es el caso de los puntos 
cuánticos, el diagrama de difracción se obtiene por transmisión a través de los mismos. La forma 
e intensidad de los puntos de difracción depende de la forma y distribución de los centros 
dispersores [12]. Si además la superficie de estos núcleos son planos atómicos bien definidos 
(facetas) aparecen en el diagrama de difracción líneas adicionales que nos permiten 
identificarlos [13]. Por otra parte, cuando la superficie de la muestra tiene una estructura amorfa 
(no cristalina), obtenemos un patrón de difracción difuso, como es el caso para el óxido nativo 
formado sobre una superficie. De esta manera puede conocerse de manera cualitativa en cada 
momento la morfología de la superficie del cristal. 
El diagrama de difracción RHEED además aporta información muy valiosa sobre la 
reordenación de los átomos en la superficie de los materiales. La distribución atómica de un 
plano superficial y un plano del interior del volumen del material, no tiene por qué ser la misma 
ya que sus entornos son completamente distintos. De hecho en la superficie tiene lugar un 
proceso de reordenación que resulta de la hibridación de orbitales de los átomos superficiales 
para reducir la energía libre superficial. Esta configuración de mínima energía libre 
(reconstrucción) depende en cada caso de la temperatura y la estequiometría de la superficie. 
Por ejemplo, en condiciones de crecimiento MBE, la reconstrucción más usual de la superficie de 
GaAs(001) es la denominada (2x4), en la que la periodicidad de las posiciones atómicas están 
aumentadas respecto al volumen (mayor distancia entre posiciones atómicas) en un factor 2 y 4, 
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a lo largo de las direcciones [110 ] y [ 011 ], respectivamente. Este aumento de la celda unidad 
en el espacio real se traduce en una disminución en el espacio recíproco, por lo que aparecen 
nuevas barras de difracción entre las correspondientes a las del material en volumen en el 
diagrama RHEED. La observación del diagrama RHEED correspondiente a distintos azimuts 
conocidos, permite determinar la reconstrucción que en cada momento presenta la superficie. 
Además, en el caso del GaAs(001) están perfectamente determinadas las reconstrucciones 
superficiales que aparecen para distintos recubrimientos de As. Así, a partir del diagrama 
RHEED podemos conocer cualitativamente la estequiometría de la superficie durante el 
crecimiento. 
Además, la técnica RHEED nos sirve también para calibrar con gran precisión las 
velocidades de crecimiento de los diferentes compuestos. En concreto, cuando sobre una 
superficie de GaAs estabilizada en As se deposita Ga a una TS=580 ºC y un BEPAs4= 2x10-6 Torr, 
la intensidad de las barras de difracción comienza a oscilar periódicamente, siendo esta 
oscilación mucho más marcada para el haz especular, como consecuencia de la variación en la 
reflectividad de la superficie sensible a las variaciones en la morfología y estequiometría 
superficial [14,15]. La magnitud y el periodo de esas oscilaciones están directamente 
relacionados con las condiciones de crecimiento utilizadas, siendo el periodo igual al tiempo que 
tarda en crecer una monocapa de material. Para el caso de GaAs(001), una monocapa está 
formada por una capa de átomos de Ga y una capa de átomos de As, con un espesor de unos 
0.28266 nm, correspondiente a a/2, siendo a el parámetro de red del GaAs. En la Fig. 2.5 
(extraída y modificada de Ref. [16]) se representa la evolución de la morfología de la superficie 
cuando se está creciendo material y las oscilaciones del haz especular. 
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Inicialmente, la superficie del substrato está totalmente plana, obteniéndose un máximo 
de la intensidad del haz especular. A continuación, a medida que se crece material, comienzan a 
aparecer islas 2D que dispersan el haz especular en varias direcciones, disminuyendo así la 
intensidad colectada para un ángulo de reflexión igual al ángulo de incidencia (θ=0-0.5 en Fig. 
2.5). El punto de mínima intensidad se corresponde justamente con el de mayor densidad de 
islas o máxima rugosidad de la superficie que tiene lugar cuando se ha crecido 
aproximadamente ½ monocapa (ML) (θ=0.5 en Fig. 2.5). A medida que se continúa depositando 
material por encima de este valor, la superficie va recuperando poco a poco su morfología plana 
hasta que se completa una monocapa, en cuyo caso el haz especular vuelve a tener una 
intensidad igual a la inicial (θ=1 en Fig. 2.5). 
De este modo, registrando estas oscilaciones del haz especular a lo largo del tiempo, 
podrá determinarse la velocidad de crecimiento del material sin más que medir el periodo de 
estas oscilaciones. En la Fig. 2.6 se muestran las oscilaciones del haz especular 
 
Fig. 2.5.- Representación esquemática del proceso de crecimiento de una monocapa 
atómica y la evolución de la intensidad del haz especular. Extraída y modificada de 
Ref [16]. 
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correspondientes al crecimiento de una epitaxia de GaAs a TS=580 ºC para un flujo de As4, 
BEP(As4)=2x10-6 Torr, cuando el haz de electrones se hace incidir sobre la superficie a lo largo 
de la dirección cristalográfica [100]. En este caso, la velocidad de crecimiento de GaAs obtenida 
es de 1 ML/s. El amortiguamiento observado en las oscilaciones con el tiempo es debido a 
diferencias de fase en la cinética de crecimiento en diferentes puntos de la muestra debido a que 
la segunda monocapa puede empezar a formarse antes de completarse la primera, por lo que 
aparece una distribución aleatoria de recubrimientos en la superficie de la muestra. De esta 
forma se produce una pérdida de coherencia de los haces difractados entre las distintas zonas 
de la muestra [17]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En los sistemas MBE del IMM, se utilizan cañones de electrones con un potencial de 
aceleración para el haz de unos 10 KV con un diámetro aproximado de 1 mm [18]. El ángulo de 
incidencia del haz puede variarse, variando para ello la intensidad de un campo magnético 
generado por unas bobinas de hilo de cobre debidamente instaladas en la campana de 
crecimiento. En estas condiciones, la λ de los electrones es de unos 0.01 nm, obteniendo un 
valor para el radio de la esfera de Ewald en torno a los 100 nm-1, mayor que la periodicidad de la 
red recíproca de todos los materiales semiconductores caracterizados. Por ello, en el patrón de 
difracción podrán observarse varias barras. 
 Fig. 2.6.- Oscilaciones del haz especular correspondientes al crecimieno de una 
capa de GaAs a TS=580 ºC para un flujo de As, BEPAs4=2x10-6 Torr. 
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A modo ilustrativo, en la Fig. 2.7 se muestran los patrones de difracción 
correspondientes a una reconstrucción superficial (2x4) sobre una superficie de GaAs(001) con 
el haz de electrones incidente paralelo a la dirección [110] (azimut [110]) (a) y [ 011 ] (azimut 
[ 011 ]) (b). La Fig. 2.7(c) se corresponde con el patrón de difracción 3D característico de la 
formación de puntos cuánticos de InAs sobre una superficie de GaAs(001) en el azimut 
[ 011 ](c). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En el patrón de difracción correspondiente a los puntos cuánticos, además de puntos 
también pueden observarse unas barras oblicuas en forma de flecha (Fig. 2.5 (c)). El ángulo 
relativo formado entre estas barras y las barras correspondientes a una superficie 2D nos 
proporciona además información acerca del ángulo formado entre las facetas de los puntos 
cuánticos y la superficie de la muestra [19]. La intensidad en el brillo del punto es proporcional al 
volumen del punto cuántico formado [20]. De este modo, esta técnica nos ha permitido realizar 
estudios sobre la evolución de la morfología de la superficie para obtener información detallada 
del proceso de formación de puntos cuánticos. Dicho estudio será descrito en detalle en el 
capítulo 4. 
 
Fig. 2.7.- Patrones de difracción RHEED correspondientes a una reconstrucción (2x4) sobre una 
superficie de GaAs(001) en el azimut [110] (a) y [1 1 0] (b), y a unos puntos cuánticos de InAs 
sobre una superficie de GaAs(001) en el azimut [1 1 0] (c). 
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2.1.4.1.- Medida de la velocidad de crecimiento. 
Dado que el coeficiente de pegado (sticking) para los elementos del grupo III es igual a 
la unidad, la presión equivalente del haz será un parámetro directamente relacionado con la 
velocidad de crecimiento, ya que nos informa sobre el flujo de átomos que llegan a la superficie 
del substrato por unidad de tiempo y superficie. En este sentido, la lectura del flujo de los 
elementos del grupo III podría ser una medida práctica de la velocidad de crecimiento en la 
superficie. No obstante, la lectura de esta medida depende fundamentalmente de la eficiencia de 
ionización del manómetro utilizado y de la geometría concreta de cada sistema, lo cual puede 
dificultar la reproducibilidad de los procesos de crecimiento a lo largo del tiempo o al intentar ser 
éstos traslados de unos sistemas a otros. Por lo tanto, para realizar el calibrado de la velocidad 
de crecimiento se procederá a la medida del periodo de las oscilaciones del haz especular del 
diagrama de difracción RHEED tal y como se ha explicado en el apartado anterior. 
Por otra parte, el InAs presenta una diferencia en torno al 7% en su parámetro de red 
respecto al parámetro de red de substratos de GaAs(001), por lo que el InAs no podrá crecerse 
conservando una superficie plana de manera indefinida sobre substratos de GaAs(001), no 
siendo posible de este modo la medida de la velocidad de crecimiento de InAs mediante la 
medida del periodo de las oscilaciones del haz especular de manera directa. Para realizar este 
calibrado, se pueden seguir dos procedimientos distintos. Por un lado, se procedería al 
crecimiento de una capa de InGaAs para valores bajos de velocidad de crecimiento de InAs 
(<0.1 ML/s) y una velocidad fija de GaAs (∼1 ML/s). De esta manera obtendríamos el crecimiento 
de una capa de InGaAs con un parámetro de red más parecido al del GaAs, por lo que se podrá 
crecer un espesor mayor de la capa conservando una superficie plana, obteniendo así 
suficientes oscilaciones de la intensidad del haz especular como para hacer una estimación fiel 
de la velocidad de crecimiento para el InGaAs. A continuación, para obtener finalmente la 
velocidad de crecimiento del InAs, bastaría restar a la velocidad obtenida para el InGaAs, la 
velocidad del GaAs. Por otra parte, el cálculo de la velocidad de crecimiento del InAs también se 
puede realizar contabilizando el tiempo que tarda en formarse puntos cuánticos auto-
ensamblados 3D sobre la superficie (transición 2D → 3D en RHEED), conociendo que el 
espesor crítico para la formación de los puntos cuánticos auto-ensamblados sobre superficies de 
GaAs(001) es de aproximadamente 1.7 ML para unos valores BEP(As4)= 2x10-6 Torr y TS=510 
ºC. 
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2.1.4.2.- Medida cuantitativa del flujo de As sobre superficies de GaAs(001). 
Para realizar la medida cuantitativa del flujo de As incidente sobre una superficie de 
GaAs(001) se realizó un calibrado de la velocidad de incorporación del As (ML/s) sobre 
superficies saturadas en Ga, en función de la presión equivalente del haz medida en el 
manómetro de ionización. Para realizar esta medida, se procedió a medir las oscilaciones del 
haz especular del diagrama de difracción RHEED cuando sobre una superficie de GaAs(001) a 
TS= 500 ºC sobre la que se han depositado varias monocapas de Ga, se hace incidir un flujo 
dado de As. De esta manera, se modifica la cinética de incorporación del As4 sobre la superficie 
de GaAs(001) de forma que todos los átomos de As suministrados se incorporan al cristal. El 
número de oscilaciones del haz especular medidas viene determinado por el número de 
monocapas de Ga que se hayan depositado previamente. El periodo de estas oscilaciones será 
una medida del número de monocapas por segundo (ML/s) de átomos de As que llegan a la 
superficie para la lectura de BEP(As4) a la que se haya realizado el experimento. 
 
2.1.4.3.- Medida de la temperatura de substrato. 
Para poder determinar la temperatura del substrato de una manera reproducible con 
independencia del sistema experimental utilizado, utilizaremos un criterio basado en los cambios 
de reconstrucción superficial del GaAs(001), monitorizados mediante RHEED, al variar la 
temperatura del substrato, bajo flujos de As4 (condiciones estáticas) o en ausencia de cualquier 
flujo [21]. Este tipo de métodos se basan en el hecho de que para las condiciones típicas de 
crecimiento por MBE, el cambio de reconstrucción superficial es mucho más sensible a los 
cambios de temperatura del substrato que a las variaciones del flujo del elemento V [11], de este 
modo, fijando un valor BEP(As4) y variando TS mientras se observa el diagrama de difracción 
RHEED, es posible determinar, a partir del diagrama de fases de las reconstrucciones 
superficiales frente a TS y BEP(As4), el valor de temperatura para el cual tiene lugar el cambio de 
una reconstrucción a otra, y establecer así la correspondencia entre el valor medido en el 
termopar y la temperatura real para dicho punto [22]. 
En concreto, para el calibrado de las temperaturas en este trabajo de tesis, se tomaron 
los pares de valores (Ttermopar, Treal) para dos puntos perfectamente identificados: i) punto de 
desorción del óxido nativo de la superficie de GaAs(001) que se corresponde con una Treal=600 
ºC; ii) punto de transición de la reconstrucción superficial (2x4) → c(4x4) bajo un flujo de As4 
(BEP(As4)= 1x10-6 Torr (2 ML/s)) durante el proceso de enfriamiento de la muestra, que se 
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corresponde con una Treal=510 ºC [23]. De esta manera, con estos dos puntos y suponiendo un 
comportamiento lineal para el rango de temperaturas 450 ºC – 600 ºC, se obtiene un calibrado 
para el cálculo de las temperaturas reales del substrato. 
 
2.1.5.- Mecanismos de crecimiento por MBE. 
 
2.1.5.1.- Crecimiento bidimensional o capa a capa. 
Es el mecanismo predominante cuando el crecimiento se lleva a cabo sobre un substrato 
ideal (plano, libre de contaminación y de defectos) y en condiciones óptimas de MBE: i) 
condiciones de TS ∼ 580 ºC, permitiendo a los átomos del grupo III cierta movilidad para migrar 
por la superficie y encontrar un sitio de nucleación adecuado; ii) φAs4/φGa ∼ 10, asegurando una 
superficie (2x4) estabilizada en As en un amplio rango de temperaturas. El flujo molecular de As4 
es suficiente para contrarrestar la desorción térmica del mismo y al mismo tiempo, aportar la 
cantidad necesaria para mantener la estequiométria del material que está creciendo. 
Con estas condiciones y sobre un substrato ideal, los átomos del grupo III tienen 
suficiente energía para migrar por la superficie hasta alcanzar otro átomo del grupo III y que se 
produzca la reacción dada por la expresión 2.1. Estos núcleos así formados son ahora centro de 
nucleación preferente para los siguientes átomos del grupo III que lleguen al substrato, de modo 
que la islas 2D se extienden sobre la superficie hasta alcanzar una monocapa y recuperar la 
situación de partida de la superficie. En este modo de crecimiento se observará oscilación en la 
intensidad del haz especular en el diagrama de difracción RHEED. 
 
2.1.5.2.- Propagación de escalones. 
Manteniendo las mismas condiciones de crecimiento y para el caso en el que tuviéramos 
una distribución regular de escalones sobre la superficie del substrato, los bordes de estos 
escalones actuarían como centros de nucleación preferente, de modo que el crecimiento se 
traducirá en un corrimiento progresivo de dichos bordes. Para este modo de crecimiento no se 
observará oscilación alguna en la intensidad del haz especular en el diagrama de difracción 
RHEED [24]. 
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2.1.5.3.- Crecimiento 3D. 
Si la temperatura del substrato es baja o la relación φAs4/φGa no es la adecuada, 
disminuye la movilidad de los átomos del grupo III sobre la superficie, lo cual ocasiona un 
crecimiento 3D de los núcleos inicialmente formados, incluso sobre substratos planos. La 
degradación sufrida por la superficie es detectada en el diagrama de difracción RHEED mediante 
la aparición de puntos difusos y poco intensos. Conviene destacar que este tipo de crecimiento 
puede darse, aún cuando las condiciones de crecimiento sean las adecuadas, si el substrato de 
partida tiene una alta densidad de defectos, zonas contaminadas o una morfología superficial 
rugosa, ya que las zonas defectuosas o la presencia de impurezas actúan como centros de 
nucelación preferente distribuidos por la superficie del substrato. 
 
La disociación y por tanto la cinética de incorporación de las moléculas del grupo V es 
dependiente de la configuración atómica del elemento del grupo III en la que dicha incorporación 
tiene lugar. De esta forma la reacción química es más probable en un borde de escalón que en 
una superficie plana [24,25]. Consecuencia de esta fuerte dependencia de la cinética de reacción 
con la configuración atómica local, es que el proceso de crecimiento por MBE en condiciones 
reales sea una competición entre crecimiento 2D y propagación de escalones, dado que una 
superficie real siempre presenta una densidad determinada de éstos. 
 
2.2.-  Microscopía de fuerzas atómicas (AFM). 
 
2.2.1.- Introducción. 
La técnica AFM es una técnica de caracterización de la topografía de la superficie de los 
materiales, pudiendo suministrar información sobre sus propiedades físicas y/o químicas. Esta 
técnica se engloba dentro de las conocidas por la denominación de técnicas de microscopía de 
sonda local SPM (del inglés, “Scanning Probe Microscopy”). Gerard Binnig y Heinrich Rohrer 
fueron los inventores de la primera de las técnicas SPM, esto es, la técnica de microscopía de 
barrido de efecto túnel STM (del inglés, “Scanning Tunneling Microscopy”) en el año 1982 [26]. 
En esta técnica se establece una corriente túnel entre una punta muy afilada y una superficie 
conductora, cuyo valor variará de forma exponencial en función de la distancia punta-muestra, 
siendo esta distancia del orden de 1 nm. Esta corriente servirá como parámetro de 
retroalimentación para mantener la punta siempre a una distancia fija de la superficie, donde los 
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desplazamientos relativos realizados para mantener constante el valor de esta corriente se 
emplearán para elaborar posteriormente un perfil de la morfología de la superficie con una 
resolución lateral y vertical del orden de 0.1 nm y 0.02 nm respectivamente [27]. 
La técnica AFM no fue desarrollada hasta el año 1986 por el mismo Gerard Binnig [28] 
como alternativa a la técnica STM para la caracterización de superficies no conductoras. Esta 
nueva técnica está basada en las fuerzas de interacción entre los átomos de una punta de 
tamaño nanométrico y los átomos de la superficie de la muestra. Sus aplicaciones son muy 
amplias y abarcan desde la caracterización morfológica con resolución atómica [29,30] hasta la 
modificación de superficies [31]. Entre estas últimas, se encuentra la técnica de oxidación local 
mediante AFM para la modificación de superficies de GaAs(001), técnica fundamental para el 
desarrollo de este trabajo de tesis que se describirá en detalle en el capítulo 3 de esta memoria. 
Básicamente esta técnica consiste en aplicar un voltaje entre la punta de AFM y la muestra, 
mediante el cual se induce la formación de un cuello de agua de dimensiones nanométricas 
entre ambos que hará las veces de célula electroquímica. Como resultado de las reacciones de 
oxidación/reducción que tienen lugar en dicha célula, se obtiene una estructura de óxido de 
dimensiones nanométricas sobre la superficie en la zona situada justo debajo de la punta. 
Básicamente, la técnica de medida de topografía por AFM consiste en desplazar una 
punta de tamaño nanométrico situada en el extremo de una micro-palanca sobre la superficie de 
la muestra manteniendo en todo momento una interacción constante entre punta y muestra (ver 
Fig. 2.8). Para ello, se hace incidir sobre la micro-palanca un haz láser cuyo reflejo se detecta en 
un fotodiodo segmentado en cuatro partes. La topografía de la superficie de la muestra se 
obtendrá a partir de las variaciones que experimenta la deflexión de la micro-palanca para 
mantener constante la interacción entre la punta y la muestra a medida que la punta se desplaza 
sobre la superficie. Estas variaciones serán detectadas por el fotodiodo. 
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La luz que llega a un fotodiodo genera una corriente que si se hace pasar a través de 
una resistencia, nos dará una señal en voltaje que será proporcional a la intensidad de la luz 
colectada. Esta señal transformada en voltaje será la que vamos a detectar en nuestro sistema 
experimental. La señal de salida del fotodiodo partido en cuatro partes se puede configurar de 
dos formas distintas dependiendo de la información que queramos registrar durante el proceso 
de medida. Si queremos detectar desplazamientos verticales (deflexión de la micro-palanca) del 
haz láser, se efectuará la diferencia entre la señal de salida de la parte superior e inferior del 
fotodiodo (señal registrada en los dos cuadrantes superiores menos la señal registrada en los 
dos cuadrantes inferiores). En el caso de estar interesados en detectar desplazamientos 
horizontales (torsión de la micro-palanca), se realizará la diferencia de la señal registrada por los 
dos cuadrantes de la izquierda y los dos cuadrantes de la derecha. 
En este trabajo de tesis estaremos interesados solo en la información obtenida a través 
de las variaciones de la deflexión en vertical de la micro-palanca. En la Fig. 2.9 se muestra un 
esquema de la posición del haz láser en el fotodiodo en distintos momentos del proceso de 
medida. 
Previamente a que la punta interaccione con la superficie a caracterizar, el sistema se 
alinea de forma que el haz láser reflejado incida en el centro del fotodiodo. De este modo, la 
señal de salida será cero (Fig. 2.9(a)). A continuación se procede a aproximar la punta a la 
muestra hasta que ambas entran en interacción, produciéndose una deflexión de la micro-
Fig. 2.8.- Representación esquemática del funcionamiento de un sistema AFM. 
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palanca, la cual es detectada en el fotodiodo por una variación en la señal colectada por éste 
(Fig. 2.9(b)). Este grado de deflexión de la micro-palanca será nuestro setpoint o punto de 
trabajo, el cual se mantendrá constante durante los barridos de la punta sobre la muestra en el 
proceso de medida de la morfología de la superficie mediante un sistema de retroalimentación. 
Debido a la rugosidad de la superficie, la micro-palanca variará su estado de deflexión al realizar 
los desplazamientos sobre ésta, lo que conlleva una variación de la posición del haz láser en el 
fotodiodo al variar el ángulo de reflexión del haz láser sobre la micro-palanca (círculo rallado en 
Fig. 2.9(c)). Consecuentemente, el sistema de retroalimentación modificará los voltajes aplicados 
al piezoeléctrico al que está fijada la muestra, elongándolo o contrayéndolo según sea la 
morfología de la superficie, para poder mantener constante el setpoint seleccionado. Estas 
variaciones en los voltajes aplicados al piezoeléctrico son traducidas directamente a nanómetros 
una vez que los datos han sido adquiridos y procesados por el software de control, 
estableciéndose así un mapa tridimensional de la topografía de la superficie, donde a cada par 
de valores (X,Y) le corresponde un valor Z de altura. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 2.9.- Representación esquemática del funcionamiento del proceso de medida de un AFM 
para el caso en el que la deflexión de la micro-palanca es utilizada como parámetro de 
retroalimentación. Se muestra la posición del haz del láser reflejado (punto rojo) en el fotodiodo 
antes y después del proceso de retroalimentación (izquierda y derecha). En la parte central se 
indica el grado de deflexión de la micropalanca. Se presentan distintas situaciones: punta alejada 
de la muestra (a), punta en interacción con la muestra para un punto de trabajo o setpoint dado 
(b), y  punta deflectada al iniciarse el movimiento sobre la superficie (c). 
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2.2.2.- Modos de medida. 
Dependiendo de las aplicaciones a las que se destine la técnica AFM, ésta se llevará a 
cabo en distintos modos de operación. Cada uno de ellos se distinguirá principalmente por la 
interacción dominante entre la punta y la muestra, siendo ésta debida a fuerzas repulsivas de 
corto alcance para el modo de contacto, fuerzas de Van der Waals para los modos dinámicos o 
magnética para realizar medidas de los dominios magnéticos presentes en una superficie 
mediante microscopía de furezas magnéticas MFM (del inglés, “Magnetic Force Microscopy”). 
Entre todos ellos, los modos más extendidos en el uso de la técnica son el modo de 
contacto [28] que básicamente ha sido descrito en el apartado anterior, y los modos dinámicos 
[32]. En los modos dinámicos, la micro-palanca se hace oscilar con una amplitud dada y a una 
frecuencia próxima a su frecuencia de resonancia sobre la superficie de la muestra. Para ello se 
aplica un voltaje en alterna a un pequeño elemento piezoeléctrico en contacto con el “chip” en el 
que está integrada la micro-palanca. En función del parámetro que se vaya a utilizar en el 
proceso de retroalimentación (amplitud o frecuencia), se distinguen el modo de modulación de 
amplitud [33] y el modo de modulación de frecuencia [34]. Cuando la punta entra en interacción 
con la muestra se produce un cambio tanto de la amplitud como de la frecuencia y la fase de 
oscilación. Para poder realizar la medida de la morfología superficial es necesario mantener el 
setpoint o parámetro de retroalimentación constante, que en este caso (modos dinámicos) puede 
ser la amplitud o la frecuencia de oscilación de la micro-palanca. El proceso de 
medida/retroalimentación es totalmente análogo al descrito en el apartado anterior. 
El modo de contacto queda restringido a medidas de superficies duras (no biológicas 
principalmente) y tiene como principal ventaja la mayor resolución en las imágenes debido a una 
alta interacción entre la punta y la muestra. Su gran inconveniente es la elevada fricción entre la 
punta y la muestra que provoca un gran y rápido deterioro de las puntas [35]. Los modos 
dinámicos son utilizados para la caracterización de muestras blandas o en aplicaciones donde se 
quiera evitar tanto como sea posible el contacto físico entre la punta y la muestra [35,36]. 
En la Fig. 2.10 se representa la amplitud de oscilación de la micro-palanca normalizada a 
la amplitud de oscilación libre frente a la distancia entre la punta y la muestra obtenida en 
nuestro sistema experimental. A medida que la punta empieza a acercarse a la superficie de la 
muestra (región 1 en la curva), la amplitud de oscilación comienza a amortiguarse como 
consecuencia de las fuerzas de interacción entre punta y muestra que serán de carácter atractivo 
durante este tramo o rama de baja amplitud. En el punto A se produce un abrupto aumento en la 
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amplitud de oscilación. Entramos en un régimen o rama de alta amplitud donde las fuerzas de 
interacción mayoritarias son de tipo repulsivo y que se mantendrá hasta el punto 2 donde la 
amplitud de oscilación se hace cero (distancia punta-muestra = 0) [37]. Al realizar el proceso 
inverso pasaremos del régimen de alta amplitud al de baja amplitud (punto B), observándose una 
histéresis en esta transición, hasta llegar a la región 4 de la curva, en donde la micro-palanca se 
encuentra en régimen de oscilación libre (sin interacción con la superficie de la muestra). Ambos 
fenómenos, cambio de régimen de medida e histéresis, no siempre tienen lugar en los mismos 
puntos de la curva, mostrando una fuerte dependencia con la amplitud de oscilación libre de la 
micro-palanca, siendo observados para valores de ésta < 60 nm. Para valores más altos de la 
amplitud de oscilación libre, las fuerzas de interacción serán mayormente de tipo repulsivo en 
prácticamente todo el recorrido de la curva [37]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Un aspecto importante a destacar es que cuando trabajamos en el régimen de alta 
amplitud, tendremos contacto físico entre punta y muestra al final de cada oscilación, mientras 
que en el régimen de baja amplitud el tiempo de contacto puede disminuirse hasta valores nulos, 
conociéndose a estos modos de operación como “modo tapping” y “modo de no-contacto” 
respectivamente [38]. Se ha conseguido realizar medidas en este último régimen de medida de 
Fig. 2.10.- Curva experimental de la variación de la amplitud de oscilación normalizada a la 
amplitud de oscilación libre en función de la distancia entre la punta de AFM y la muestra. 
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muestras blandas con gran resolución, mientras que utilizando cualquier otro modo de operación 
estas muestras quedan  totalmente deterioradas [36]. La desventaja de este modo de operación 
(modo de no-contacto) es que requiere bajas velocidades de barrido para obtener imágenes con 
alta resolución, mientras que entre sus ventajas conviene destacar una baja fricción entre punta 
y muestra preservando de este modo la morfología de la punta durante más tiempo. Además, 
utilizando este modo de medida aseguramos que la superficie de la muestra no quede alterada 
como consecuencia de posibles efectos originados por el contacto entre la punta y la muestra. 
Estos dos regímenes de alta y baja amplitud se corresponden con las posibles 
soluciones de la ecuación que rige la dinámica de la micro-palanca oscilando sobre una 
superficie (expresión 2.2) [39], pudiéndose establecer una coexistencia de estados de oscilación, 
los cuales surgen como consecuencia de que las fuerzas de interacción entre la punta y la 
muestra no tengan un carácter lineal [40]. 
 
tFF
dt
dz
Q
mkz
td
dzm ts ωω cos002
2
++−−=   (2.2) 
 
En esta expresión )cos(0 tF ω  es la señal de excitación que se aplica a la micro-
palanca, m, k, ω0 y Q son la masa, constante elástica, frecuencia de resonancia y factor de 
calidad de la micro-palanca respectivamente. Las variables Fts y z son la fuerza de interacción 
entre la punta y la muestra y la posición de la punta respecto a la superficie de la muestra. 
 
2.2.3.- Selección de las condiciones óptimas de trabajo. 
 
2.2.3.1.- Puntas utilizadas en los experimentos. 
Sin ningún lugar a dudas, las propiedades físicas tanto de la micro-palanca como de la 
punta van a determinar tanto el modo de medida más conveniente como la resolución de la 
medida en sí misma. Una micro-palanca con una constante elástica inapropiada, fabricada de un 
material no adecuado o con un diseño erróneo podría mostrar resonancias a las frecuencias 
usuales presentes en un laboratorio debidas a posibles ruidos acústicos y/o mecánicos 
(típicamente de decenas de Hz), introduciendo de este modo ruido en la medida. Por otra parte, 
una punta con un radio de 100 nm no podrá resolver lateralmente de manera efectiva motivos de 
dimensiones inferiores a 200 nm, limitando por completo la resolución de la medida. 
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Es bien sabido que la frecuencia de resonancia ( 0f ) es directamente proporcional a la 
constante elástica ( k ) e inversamente proporcional a la masa (m ) de la micro-palanca 
( 2/10 )/)(2/1( mkf π= ). Por otra parte, la constante elástica dependerá del móduclo de Young 
(E) del material utilizado y de las dimensiones de la micro-palanca ( LwEdk 4/3= ), donde d es 
el espesor, w la anchura y L la longitud. Por lo tanto, para un buen diseño de las micro-palancas, 
se deberá tener en cuenta tanto las dimensiones de ésta (ancho, espesor y longitud), como el 
material del que están fabricadas. Este diseño de la micro-palanca dependerá del modo de 
medida y de su aplicación, siendo las micro-palancas más duras (mayor valor para k) aptas para 
medidas en modos dinámicos, mientras que las más blandas (menor valor para k) se reservarán 
para su uso en modo de contacto, ambas con frecuencias de resonancia del orden de KHz, 
aumentando de este modo la relación señal/ruido. Por otra parte, para su aplicación en la 
modificación de superficies mediante la técnica de oxidación local, debido a la elevada 
interacción electrostática entre la punta y la muestra, será conveniente utilizar micro-palancas 
duras para evitar que la punta y la muestra colapsen durante el proceso de oxidación. Además, 
estas puntas deberán de ser conductoras para asegurar que el proceso electroquímico tenga 
lugar tal y como se explicará en detalle en el siguiente capítulo. 
En base a estos argumentos, en la Fig. 2.11 se muestran las características (valores 
nominales) de las micro-palancas utilizadas en todos los experimentos de este trabajo de tesis 
(medidas en modo de modulación en amplitud y proceso de fabricación de substratos grabados). 
Estas micro-palancas están fabricadas en Si dopado tipo n+ (marca Nanosensors). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 2.11.- Esquema detallado de las características de las micro-palancas utilizadas para realizar los 
experimentos en esta tesis. 
330 KHz Frecuencia de 
resonancia 
42 N/m Constante 
elástica 
  
4 µm Espesor (d) 
30 µm Ancho (w) 
125 µm Longitud (L) 
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2.2.3.2.- Modo de medida AFM. 
Debido a que muchas de las superficies medidas en este trabajo serán posteriormente 
recrecidas en el sistema MBE, nuestro interés se centra principalmente en los modos de medida 
dinámicos y en concreto, en el de modulación en amplitud en régimen de no-contacto, el cuál se 
utilizará para la caracterización y fabricación de todas las muestras presentadas en este trabajo. 
Mediante este modo de medida se evitará en gran medida la interacción física entre la punta y la 
muestra, aumentado por un lado el tiempo de vida de la punta, y disminuyendo el riesgo de 
dañado de la superficie de la punta y la muestra en el proceso de medida. Por lo tanto, una vez 
realizada la aproximación a la muestra, tomaremos la precaución de utilizar en la medida de lo 
posible un setpoint adecuado, con el objetivo de trabajar dentro de la rama de baja amplitud, esto 
es, lo más próximo posible al correspondiente a la amplitud de oscilación libre, procurando que 
ésta no sea superior a los 50-60 nm. 
Además, el modo de medida de no-contacto permite variar la distancia entre la punta y la 
superficie de la muestra, que como veremos en el siguiente capítulo resulta de gran interés para 
el control de la forma y el tamaño de las estructuras de óxidos fabricadas en el proceso de 
oxidación local. 
 
2.2.4.- Descripción del sistema experimental. 
El sistema AFM comercial marca Nanotec, utilizado en el trabajo que se presenta en 
esta memoria de tesis doctoral, está compuesto básicamente de:  
• Una cabeza de AFM: contiene básicamente un láser, unos prismas para 
direccionamiento del haz  del láser, los contactos a través de los cuales se 
aplican los voltajes a la micro-palanca, un fotodiodo partido en cuatro regiones 
y un portachips que contiene al chip (sustenta a una micro-palanca a la que se 
encuentra unida la punta). Acoplado a la micro-palanca hay un pequeño 
piezoeléctrico para hacer oscilar a la micro-palanca al que se le puede aplicar 
una señal de excitación de hasta 10V en un rango de frecuencias desde 1 Hz 
hasta 2 MHz. Mediante unos tornillos micrométricos pueden realizarse 
desplazamientos laterales XY de la punta sobre la muestra de manera muy 
precisa hasta un rango máximo de 6 mm. 
• Elemento piezoeléctrico: está dividido en cuatro segmentos longitudinales que 
nos permiten realizar los desplazamientos laterales XY de la muestra aplicando 
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voltajes de manera alternada sobre cada uno de ellos [41,42]. Para los 
desplazamientos verticales se utilizará otro electrodo situado en el interior del 
cilindro. Las dimensiones máximas de las medidas que pueden realizarse tanto 
lateral como verticalmente vienen determinadas por la capacidad máxima de 
elongación del piezoeléctrico en dichas direcciones, siendo para nuestro caso 
de 70µm x 70 µm x 12 µm en las direcciones X, Y y Z respectivamente. La 
resolución de los desplazamientos realizados por el elemento piezoeléctrico es 
de unos 3.7 Å y 0.3 Å en las direcciones X-Y y Z, respectivamente. Las 
frecuencias máxima y mínima en los barridos son 0.001 Hz y 800 Hz, 
respectivamente. 
• Una base: sustenta a toda la estructura y permite desplazamientos laterales XY 
de toda la estructura mediante unos tornillos que permiten realizar 
desplazamientos de hasta 19 mm en X y 26 mm en Y. 
• Una mesa antivibraciones: evita vibraciones mecánicas que pudieran afectar a 
la medida. 
• Sistema electrónico de control: controla las señales de entrada/salida y está 
controlado a su vez por un ordenador. Mediante este sistema electrónico se 
pueden aplicar voltajes al elemento piezoeléctrico y a la micro-palanca de 
hasta ± 150V. Para realizar las litografías se dispone de un software 
especialmente diseñado por Nanotec (WSxM) [43]. 
• Montaje óptico con una cámara CCD: sirve para la localización espacial en XY 
de motivos sobre la superficie con una lupa que nos permite obtener una 
amplificación óptica final entre un factor 138.6 y 891, con una resolución en las 
imágenes de 640x480. 
 
2.3.-  Fotoluminiscencia (PL). 
El estudio de las propiedades ópticas de las estructuras semiconductoras fabricadas en 
este trabajo se ha llevado a cabo mediante la técnica de fotoluminiscencia PL (del inglés, 
“PhotoLuminescence”). Esta técnica consiste básicamente en obtener el espectro de emisión de 
la muestra después de que ésta haya sido excitada mediante luz. Cuando la energía de 
excitación es superior al gap de energía del material semiconductor que se va a caracterizar, 
promocionamos electrones desde la banda de valencia a la banda de conducción, generando al 
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mismo tiempo huecos en la primera. Los pares electrón-hueco así foto-generados se relajarán 
hasta niveles de menor energía mediante la emisión de fonones o excitaciones de la red de 
átomos antes de recombinarse radiativa o no radiativamente, dependiendo de las propiedades 
del material y la temperatura. En el proceso de recombinación radiativa se emitirá un fotón por 
cada par electrón-hueco de una energía igual a la diferencia de energía entre los niveles del 
electrón y el hueco, siendo mayor la probabilidad de las transiciones de menor energía. La 
energía del láser utilizado es seleccionada dependiendo principalmente de los materiales y/o las 
estructuras que se vayan a caracterizar. Otro aspecto que determinará la selección de la longitud 
de onda de excitación utilizada es la región de material que interesa caracterizar, ya que la 
longitud de penetración del haz láser (longitud en la que la energía de éste es absorbida) 
determinará las zonas en el material en las que se foto-generan los pares electrón-hueco. Esta 
longitud de penetración es inversamente proporcional al coeficiente de absorción del material 
para la longitud de onda correspondiente a la energía de excitación. 
En el caso de materiales semiconductores, el espectro de emisión obtenido mediante PL 
nos aportará información acerca de la estructura de bandas del material. En el caso de las 
nanoestructuras semiconductoras, los espectros de PL nos proporcionará esencialmente 
información acerca de la estructura de niveles energéticos de las nanoestructuras. 
Todos los resultados experimentales obtenidos mediante PL fueron realizados en el 
laboratorio de óptica del IMM. En la Fig. 2.12 se muestra un esquema del montaje experimental 
del sistema para la caracterización mediante PL utilizado en este trabajo. 
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 Para la caracterización de las muestras se utilizó como fuente de excitación un diodo 
láser con emisión en 532 nm (2.33 eV). El haz de láser es modulado utilizando un “chopper” o 
modulador óptico a una frecuencia de 170 Hz, la cual es introducida al amplificador sincronizado 
o “lock-in” como referencia y así poder discriminar entre señales de ruido y señales emitidas por 
la muestra como respuesta a la excitación. A continuación, el haz es focalizado en la zona donde 
está situada la muestra mediante un sistema óptico de lentes, obteniendo finalmente un tamaño 
en el diámetro de la sección transversal del haz láser de unas 90 µm. 
La señal de PL emitida por la muestra es colectada y focalizada mediante un sistema de 
dos lentes en la entrada de un monocromador simple de 0.22 m de distancia focal. Para evitar 
que posibles reflejos del haz láser puedan llegar al detector, entre estas dos lentes se sitúa un 
filtro pasa-alta con una longitud de onda de corte justo por encima de la longitud de onda del 
láser. 
La muestra se adhiere mediante grasa de vacío a un dedo frío de cobre de un criostato 
refrigerado por gas de He en circuito cerrado. El vacío necesario para conseguir el aislamiento 
térmico indispensable para alcanzar temperaturas criogénicas, se consigue mediante el bombeo 
del criostato con una turbo-molecular que permite obtener en el sistema una presión del orden de 
hasta 10-6 Torr. Para controlar la temperatura, se dispone de un sensor y una resistencia 
Fig. 2.12.- Esquema del montaje experimental del sistema de PL utilizado para la realización de la 
caracterización óptica de las muestras en esta memoria de tesis. 
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situados en el extremo del dedo frío, conectados a un controlador de temperatura. Mediante este 
sistema se puede variar la temperatura en un rango entre 20K y 300K manteniendo en todo 
momento condiciones de vacío. 
La potencia de la señal excitadora puede cambiarse variando la intensidad de corriente 
en el láser o interponiendo filtros neutros en el camino del láser antes de  que éste llegue a 
incidir sobre la muestra. Estos filtros también serán utilizados para disminuir la potencia de la 
señal colectada para evitar una posible saturación del detector. 
La señal emitida por la muestra pasa a través de un monocromador el cual consta de 
una red de difracción de 600 líneas/nm (red X2, blaze=1500 nm). La señal que sale del 
monocromador es detectada por un detector de Ge refrigerado mediante nitrógeno líquido. Este 
detector muestra una gran sensibilidad en un rango de longitudes de onda entre 800 nm y 1700 
nm (1.55 eV – 0.73 eV), por lo que resulta muy adecuado para la caracterización de los puntos 
cuánticos de InAs sobre substratos de GaAs estudiados en esta tesis, que presentan una 
emisión típica en torno a una longitud de onda de unos 1100 nm. Este detector generará un 
voltaje de salida proporcional a la intensidad registrada para cada una de las longitudes de onda 
exploradas. La señal detectada es llevada al lock-in. Este tipo de detección en fase mediante un 
amplificador sincronizado permite obtener espectros con una extraordinaria relación señal/ruido. 
Para las medidas de los espectros realizados en este trabajo se ha tomado un tiempo de 
integración de 0.3s y una resolución espectral de 0.5 nm. 
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Capítulo 3: La técnica de oxidación local 
mediante microscopía de fuerzas atómicas. 
 
 
 
 
Para la fabricación de los substratos grabados utilizados en este trabajo de tesis doctoral 
se hace uso de la técnica de oxidación local mediante AFM. Esta técnica ha sido estudiada y 
desarrollada en detalle con el objetivo de controlar tanto el proceso de fabricación como el 
diseño de los grabados. En este capítulo se presentan los fundamentos de esta técnica y los 
resultados experimentales obtenidos, los cuales demuestran que escogiendo adecuadamente las 
condiciones de trabajo, puede controlarse tanto el diseño como la forma y tamaño de los motivos 
que componen nuestro grabado dentro de la escala nanométrica, para su aplicación en la 
obtención de distribuciones ordenadas de puntos cuánticos en un posterior proceso de 
crecimiento epitaxial que será descrito en el capítulo 4. 
 
3.1.-  Introducción. 
Los primeros resultados experimentales sobre la modificación de superficies mediante 
técnicas SPM fueron realizados en los años 90 haciendo uso de un STM [1,2]. Esta técnica, 
además de ser usada para la caracterización morfológica de superficies metálicas y 
semiconductoras, se ha utilizado para la manipulación atómica sobre este tipo de superficies. 
Entre sus grandes desventajas destacan que es una técnica que no puede ser aplicada sobre 
cualquier tipo de superficie, y que requiere aplicar un voltaje entre la punta y la muestra en el 
proceso de caracterización, lo que puede conllevar una modificación de dicha superficie en el 
proceso de medida. 
La técnica de AFM está basada en fenómenos de interacción entre una punta de tamaño 
nanométrico y la superficie de un material. Mediante esta técnica se han desarrollado diversos 
métodos de modificación de superficies dependiendo del carácter de la interacción entre la punta 
y la muestra, pudiendo ser ésta fundamentalmente mecánica, electrostática y/o electroquímica. 
Mediante AFM se han realizado modificaciones sobre superficies biológicas [3], resinas [4], 
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superficies metálicas [5,6] y superficies semiconductoras [7,8] entre otras. El gran éxito de la 
técnica AFM como herramienta para la modificación de las superficies reside en la gran 
versatilidad que le confiere el hecho de que sea una técnica que pueda utilizarse sobre cualquier 
tipo de superficie, con resolución nanométrica (debido a las dimensiones de la punta) y en 
cualquier tipo de atmósfera. Además, a diferencia de la técnica STM, en la técnica AFM no es 
necesario aplicar un voltaje entre la punta y la muestra para realizar la caracterización 
morfológica de una superficie, con lo que evitamos introducir modificaciones no intencionadas 
sobre ésta durante la medida. 
Entre los distintos tipos de interacción utilizados para modificar superficies, destacan por 
su amplia difusión las de carácter electroquímico. En concreto, la técnica de oxidación local LAO 
(del inglés, “Local Anodic Oxidation”) [9] es una de las más extendidas. Mediante esta técnica 
puede oxidarse la superficie de casi cualquier material en condiciones ambientales, aplicando 
para ello un voltaje sobre una punta conductora de un AFM respecto a la superficie del material 
que se desee oxidar, obteniéndose finalmente motivos de óxido de un tamaño nanométrico con 
una gran precisión en su lugar de formación. Tanto las dimensiones como la forma de los óxidos 
obtenidos dependerán fuertemente de las condiciones de trabajo seleccionadas, lo cual tiene 
grandes ventajas a la hora de fabricar substratos grabados, ya que nos permite diseñar los 
motivos de dicho grabado en función de sus aplicaciones. 
La técnica de oxidación local fue aplicada por primera vez por J.A. Dagata et al. en el 
año 1990 [9], utilizando en este caso una punta de un sistema STM sobre superficies de Si. 
Desde entonces y debido a las ya comentadas ventajas que presenta la técnica AFM frente a la 
técnica STM para su aplicación en la oxidación local controlada de superficies, dicha técnica 
AFM ha sido con diferencia la más utilizada y ampliamente estudiada desde sus inicios hasta la 
actualidad, aplicándose indistintamente sobre metales como el Al [10], Ti [11], Cr [6], Nb [12], V 
[13] y semiconductores como Si [7,9,14,15], GaAs [16-18] e InP [19]. 
Conviene destacar por su relevancia en este trabajo, que en el proceso de oxidación 
local evitamos introducir impurezas y/o defectos en la superficie del material, lo cual presenta 
grandes ventajas frente a otras técnicas de litografía en las que se utilizan procesos de ataque 
físico/químico, además de resinas y disolventes orgánicos. La obtención de superficies limpias y 
libres de defectos resulta fundamental para obtener nanoestructuras con alta eficiencia de 
emisión óptica, requisito indispensable para su posterior introducción en la zona activa de 
dispositivos opto-electrónicos. Esto unido a las grandes ventajas derivadas de la potencialidad 
de la técnica como herramienta de litografía con una resolución nanométrica, hacen de ella una 
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aproximación ideal para conseguir superficies grabadas con control en su diseño preservando al 
mismo tiempo la calidad de la superficie. 
 
3.2.- Oxidación local mediante AFM (oxidación anódica) en 
superficies de GaAs(001) en modo de no-contacto: la nano-célula 
electroquímica. 
El proceso de formación de óxidos en la superficie de un material mediante el método de 
oxidación local es un fenómeno inducido por la acción de un campo eléctrico establecido entre la 
punta y la superficie de la muestra cuando se aplica una diferencia de potencial entre ambos. 
Inicialmente, en condiciones de humedad relativa distinta de cero y equilibrio térmico, sobre la 
superficie de la muestra y de la punta de AFM hay varias monocapas de agua adsorbidas en 
equilibrio termodinámico con la atmósfera en la que se encuentra inmerso el sistema 
experimental. Debido a las dimensiones nanométricas de la punta, la intensidad de campo 
eléctrico inducido por el potencial aplicado entre la punta y la muestra llega a alcanzar valores 
del orden de 1 GV/m. Debido a este elevado campo eléctrico, tanto las moléculas de agua 
adsorbidas sobre las superficies de la muestra y la punta, como las moléculas de agua del 
ambiente próximas a la punta son polarizadas. Para una distancia entre punta y muestra dada, a 
medida que aumentamos el potencial aplicado entre la punta y la muestra, las monocapas de 
agua adsorbidas en la muestra comienzan a deformarse, hasta que se alcanza un valor crítico en 
el voltaje aplicado (voltaje umbral Vth), en el que tiene lugar la formación de un cuello de agua 
entre la punta y la superficie de la muestra. Este valor para el voltaje umbral dependerá 
fundamentalmente de la distancia entre la punta y la muestra y de la humedad relativa. La 
formación de los cuellos de agua ha sido ampliamente estudiada tanto teórica como 
experimentalmente. La formación de este cuello de agua depende de tres factores: polarización 
de las monocapas de agua adsorbidas, tensión superficial y condensación del agua procedente 
de los alrededores [20]. 
En el año 1993, H.C. Day et al. publican los primeros resultados en los que se obtienen 
grabados de óxido sobre superficies mediante un AFM operando en modo de contacto en un 
proceso de oxidación anódica (polarización de la muestra positiva respecto de la punta del AFM) 
[21]. Unos años más tarde, D. Wang et al. presentan los primeros resultados sobre oxidación 
anódica en sistemas AFM operando en modo de no-contacto con modulación en amplitud [22]. 
Los autores identifican a éste último como un método mucho más potente que el anterior en la 
obtención de estructuras de óxido de distintos tamaños, fundamentalmente debido a que en este 
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modo de trabajo del AFM, además de poder controlar la geometría de los óxidos obtenidos 
mediante la variación del voltaje aplicado a la punta y el tiempo que se mantiene aplicado este 
voltaje, se puede variar también la distancia entra la punta y la muestra, sin más que cambiar la 
amplitud de oscilación de la micro-palanca. Para ambos casos (modo de contacto y no-contacto), 
estudios posteriores evidenciaron la presencia de un cuello o menisco de agua entre la punta y la 
muestra (célula electroquímica de tamaño nanométrico) para que la oxidación anódica sobre la 
superficie tuviera lugar mediante un proceso electroquímico [7,23]. Mientras que para el modo de 
trabajo de contacto, este cuello de agua se forma de manera espontánea, en el modo de no-
contacto, es necesario superar un voltaje umbral para inducir su formación [7]. 
En el modo de no-contacto, la formación del cuello de agua puede detectarse 
experimentalmente mediante la medida en tiempo real de la amplitud de oscilación de la micro-
palanca. En la Fig. 3.1 se muestra una representación esquemática de la evolución en la forma 
de las monocapas de agua adsorbidas sobre la superficie de la punta y la muestra, así como la 
medida experimental de la amplitud de oscilación en función del tiempo durante el proceso de 
formación del cuello de agua, cuando se aplica sobre la punta un pulso de voltaje V<<Vth (a), 
V<Vth (b) y V=Vth (c) durante un tiempo de 20 ms. La amplitud de oscilación libre de la micro-
palanca utilizada para la realización de estas medidas experimentales es de 8 nm, la amplitud de 
oscilación  en interacción con la muestra de 5.5 nm, y la distancia entre la punta y la muestra de 
7 nm (distancia entre la posición media en la oscilación de la palanca y la superficie de la 
muestra). En estas condiciones, la micro-palanca estaría oscilando sobre la superficie de la 
muestra con una distancia mínima de ella de 1.5 nm en cada oscilación. Como puede observarse 
en esta figura, pueden distinguirse básicamente tres regímenes en el comportamiento de la 
oscilación de la micro-palanca en función del valor del voltaje aplicado. El primer régimen 
comprende aquellos voltajes aplicados a la punta mucho menores a Vth, el segundo régimen 
aquellos voltajes próximos a Vth, y el tercer régimen aquellos voltajes iguales o superiores a Vth. 
Mientras que en el primer régimen, la amplitud de oscilación no muestra variaciones al aplicar el 
voltaje, en el segundo régimen, se observa una disminución en la amplitud de oscilación y una 
deflexión de la micro-palanca de 1 nm durante el tiempo que se mantiene aplicado el pulso de 
voltaje (variación del punto medio de la oscilación). Ambos efectos observados son atribuidos a 
la interacción electrostática entre la punta y la muestra, la cual hace variar en primera instancia la 
posición media en la oscilación o posición de equilibrio y la frecuencia de resonancia de 
oscilación de la micro-palanca, lo que conlleva una disminución de la amplitud de oscilación. Una 
vez finalizado el pulso aplicado, la amplitud de oscilación vuelve a recuperar su estado inicial. En 
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ninguno de estos regímenes, el comportamiento observado en la oscilación de la micro-palanca 
se asocia a la formación del cuello de agua.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
El tercer régimen puede dividirse a su vez en tres regiones tal y como se indica en la Fig. 
3.1(c): 1) se aplica el voltaje y de modo similar a como se observaba en el régimen segundo, se 
observa una disminución de la amplitud de oscilación y una deflexión, ahora mayor, de 2.5 nm de 
la micro-palanca; 2) cuando se deja de aplicar voltaje se recupera la posición de equilibrio de la 
micro-palanca, mientras que la amplitud de oscilación se mantiene amortiguada durante un 
tiempo; 3) finalmente la amplitud de oscilación vuelve a recuperar su valor inicial. Cuando la 
oscilación de la micro-palanca muestra el comportamiento mostrado en este último régimen, 
podrá afirmarse que ha tenido lugar la formación del cuello de agua entre la punta y la muestra 
[24]. La causa por la que se sigue manteniendo amortiguada la amplitud de oscilación durante 
este régimen, una vez que se ha dejado de aplicar el voltaje, se asocia a fuerzas de capilaridad 
inducidas por el propio cuello de agua. Una vez formado el cuello de agua, éste será estable 
para un intervalo de valores de voltaje aplicado que se extiende incluso a valores menores que el 
Fig. 3.1.- Representación esquemática del proceso de formación del cuello de agua cuando se aplica un 
voltaje V entre la punta de AFM y la muestra. Se adjuntan las medidas experimentales de la amplitud de 
oscilación de la micro-palanca en función del tiempo para distintos regímenes del valor de V aplicado: a) 
V<<Vth; b) V<Vth; c) V=Vth. 
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propio Vth necesario para formar el cuello de agua, así como para un rango de distancias entre 
punta y muestra, mostrando así un comportamiento de histéresis [20]. 
Se ha comprobado experimentalmente que la formación de dicho cuello de agua resulta 
esencial para que el proceso de anodización u oxidación anódica tenga lugar sobre la superficie 
de la muestra [24]. Es más, la condición indispensable es que el cuello de agua sea estable una 
vez formado éste. Para una distancia punta-muestra y un tiempo de oxidación dados, la 
velocidad del proceso de oxidación dependerá del valor del voltaje aplicado, como en cualquier 
otro proceso convencional de oxidación anódica, el cual dependerá exclusivamente de la 
disponibilidad de las especies químicas necesarias que serán aportadas por el cuello de agua, el 
cual hace las veces de célula electroquímica de tamaño nanométrico (nano-célula 
electroquímica). 
En la Fig. 3.2 se muestra una representación esquemática de la configuración 
punta(cátodo)-cuello de agua-muestra(ánodo) en el proceso de formación de un óxido sobre la 
superficie del substrato. La formación del cuello de agua entre la punta de AFM y la superficie de 
la muestra tiene lugar cuando entre ambos se aplica un voltaje Vth, resultando finalmente la 
formación de un óxido sobre la superficie justo debajo de la punta, como resultado de un proceso 
de oxidación anódica cuando la muestra se polariza negativamente respecto de la punta de 
AFM. 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
Para un potencial aplicado entre la punta y la muestra dado, las dimensiones del cuello 
de agua dependerán fundamentalmente de  la humedad relativa y la distancia entre la punta y la 
muestra. Se ha demostrado experimentalmente que el tamaño de éste condiciona el tamaño del 
Fig. 3.2.- Representación 
esquemática del cuello de agua 
(célula electroquímica de tamaño 
nanométrico) formado entre la 
punta de AFM y la muestra 
cuando sobre la punta se aplica un 
voltaje Vth. Asimismo se 
representa la estructura de óxido 
obtenida como consecuencia de 
los procesos de 
oxidación/reducción sobre la 
muestra y la punta de AFM, 
respectivamente. La punta está 
polarizada negativamente respecto 
de la muestra, por lo que la 
muestra hará las veces de ánodo. 
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óxido obtenido, dado que el proceso de oxidación tiene lugar en una reacción totalmente 
confinada o restringida a las zonas interiores del cuello de agua. Esto puede entenderse 
teniendo en cuenta que debido a que la constante dieléctrica del agua es unas 80 veces mayor 
que la del aire, las líneas del campo eléctrico se encuentran focalizadas sobre la muestra a 
través del cuello de agua, siendo el valor del campo eléctrico efectivo en la superficie fuera del 
cuello menor que en su interior [25]. De modo que para controlar la anchura máxima del óxido 
obtenido en el interior del cuello de agua sobre la superficie de la muestra, bastaría con variar la 
forma del cuello de agua para una geometría de la punta dada. 
Existen diversos modelos para explicar el proceso de oxidación anódica entre una punta 
de AFM y substratos de Si [26,27] y GaAs [17,28] fundamentalmente, aunque los principios en 
los que se basan éstos son perfectamente extensibles a otros materiales semiconductores o 
metálicos [29]. 
Una vez formado el cuello de agua entre la punta y la muestra después de aplicar una 
diferencia de potencial entre ambos, tiene lugar el proceso de oxidación justo en la zona situada 
bajo la punta, el cual se conoce como proceso de oxidación local. La denominación “local” del 
proceso de oxidación le es otorgada debido al carácter marcadamente local de éste, al estar 
restringido únicamente a las zonas sobre la superficie situadas debajo de la punta y en el interior 
del cuello de agua. Inicialmente, las moléculas de agua que forman el cuello se encuentran 
disociadas en los grupos OH- y H3O+, cuya concentración dependerá del valor del voltaje 
aplicado. Así pues, el grupo OH- será atraído hacia la muestra (polaridad positiva) y los grupos 
H3O+ a la punta (polaridad negativa). Las reacciones de reducción/oxidación que tendrán lugar 
en la punta/muestra están dadas por las expresiones 3.1 y 3.2(a-c), respectivamente. 
 
Reducción: 
2H3O+ + 2e- → H2 ↑ + 2H2O         (3.1) 
 
Oxidación: 
2GaAs + 12h+ + 6OH- → Ga2O3 + As2O3 + 6H+   (3.2a) 
 
GaAs + 3h+ → Ga3+ + As0     (3.2b) 
As0 + 3h+ → As3+ 
 
2Ga3+ + 9H2O → Ga2O3 + 6H3O+    (3.2c) 
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2As3+ + 9H2O → As2O3 + 6H3O+ 
 
 Esto es, por un lado, tendríamos la reacción de reducción en la punta dada por la 
expresión 3.1, según la cual los grupos H3O+ reaccionarían con los electrones para generar H2 y 
H2O. Por otra parte, tendrían lugar las reacciones de oxidación sobre la superficie de la muestra, 
según las cuales se obtendría un óxido en la zona situada debajo de la punta según las 
expresiones 3.2(a-c). Este óxido generado sobre la superficie será consecuencia de dos 
procesos claramente diferenciados. Por una parte, el grupo OH- reaccionará con los huecos (h+) 
y el GaAs para generar óxidos tanto de Ga (Ga2O3) como de As (As2O3) según la expresión 
3.2(a). Los cationes Ga3+ y As3+ liberados en el substrato según la expresión 3.2(b), serán 
atraídos por la acción del campo eléctrico hacia la punta. En su camino, al entrar en contacto con 
el agua en la frontera entre ésta y el óxido, tendrán lugar las reacciones dadas por la expresión 
3.2(c), contribuyendo de este modo a aumentar el volumen del óxido en la zona superior del 
mismo. Existen resultados experimentales en los que se demuestra que el óxido de As (As2O3) 
es volátil y soluble en agua a temperatura próximas a la temperatura ambiente [30]. Por otra 
parte, también se ha demostrado que el As2O3 en contacto con el GaAs puede reaccionar 
generando Ga2O3 y As0 en la intercara entre ambos [31]. De este modo es de esperar que el 
óxido fabricado presente una variación en la composición química a lo largo de su perfil, esto es, 
que las zonas del óxido en contacto con el agua y las zonas en contacto con el GaAs sean ricas 
en Ga2O3, mientras que la composición de las zonas del óxido más internas tengan una 
composición mixta de As2O3 y Ga2O3. Mediante caracterización XPS (del inglés, “X-ray 
photoelectron spectroscopy”) de la composición química de óxidos fabricados mediante la 
técnica de oxidación local con un AFM en superficies de GaAs(001)-p [8], se ha demostrado que 
la composición de los óxidos es rica en Ga2O3. En concreto, a partir de las medidas XPS, se 
encontró una relación en la intensidad de los picos Ga2O3/As2O3 ≥ 1.5. En este sentido, según la 
reacción dada por la expresión 3.2(a), 2 moles de GaAs darían lugar a 1 mol de Ga2O3 y 1 mol 
de As2O3, por lo que se esperaría una relación Ga2O3/As2O3 = 1. Esta discrepancia entre lo 
observado experimentalmente y lo esperado, puede entenderse considerando la existencia de 
mecanismos de pérdida de As2O3 en la composición del óxido, los cuales podrían justificarse 
teniendo en cuenta las reacciones en las intercaras óxido/cuello de agua y óxido/substrato de 
GaAs en el proceso de oxidación. 
Paralelamente a las reacciones comentadas anteriormente, tienen lugar otras reacciones 
en el interior de la célula electroquímica como consecuencia de aplicar un voltaje entre la punta y 
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la muestra, las cuales también afectarán a la cinética de crecimiento del óxido. En concreto, los 
procesos de recombinación de los grupos OH- y H3O+ dentro del cuello de agua para generar 
H2O (expresión 3.3(a)), limitarán los grupos OH- disponibles para reaccionar con el GaAs. 
Asimismo, la acumulación de huecos (h+) en la intercara entre el substrato y el cuello de agua, 
debida a la acción del campo eléctrico, además de favorecer la formación del óxido, provocará la 
formación de cationes H3O+ (expresión 3.3b). Para tiempos largos de oxidación, los cationes 
H3O+ podrán presentarse en exceso, pudiendo limitar el crecimiento del óxido, ya que por su 
reacción directa con los grupos OH- para dar como producto H2O, disminuirá la concentración de 
grupos OH- disponibles para reaccionar con el GaAs. 
 
OH- + H3O+ → H2O   (3.3a) 
6H2O + 4h+ → O2 + 4H3O+  (3.3b) 
 
3.3.-  Cinética del proceso de oxidación local mediante AFM. 
La cinética del proceso de oxidación determinará el tamaño, la composición química y la 
forma del óxido obtenido. Por ello, resulta de gran interés conocer y controlar dicha cinética con 
el objetivo de obtener estructuras de óxido con control en tamaño y forma de manera 
reproducible, seleccionando adecuadamente las condiciones de trabajo. La mayoría de los 
estudios publicados para la descripción cualitativa de estos procesos se llevaron a cabo sobre 
substratos de Si, aunque todos los resultados obtenidos pueden ser trasladados a otros 
sistemas, como el GaAs [17,18,28,32]. 
En el año 1949, Cabrera y Mott publicaron un trabajo sobre la cinética de crecimiento de 
capas de óxido sobre superficies metálicas expuestas a atmósferas de oxígeno [33]. Desde 
entonces se han realizado numerosos estudios para entender los mecanismos subyacentes a la 
cinética de formación de los óxidos fabricados mediante oxidación anódica, extendiéndose 
posteriormente a la formación de óxidos mediante oxidación local con un AFM [15,34-36], 
encontrándose gran controversia en los resultados obtenidos por los distintos autores. Cabrera y 
Mott derivaron una expresión para la velocidad de crecimiento de una capa delgada de óxido, 
según la cual la cinética de crecimiento obedecería a una ley logarítmica del tipo 
)log(/1 tBAh −= , donde h es el espesor del óxido fabricado, A y B son constantes, y t es el 
tiempo de oxidación. Esta ley establece una relación inversa entre el espesor del óxido y el 
logaritmo del tiempo de oxidación, por lo que es conocida como ley logarítmica inversa. Según 
los resultados experimentales realizados sobre la oxidación mediante AFM, se obtiene que la 
Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) mediante litografía de 
oxidación local por AFM 
 
 62 
velocidad de crecimiento de los óxidos en materiales semiconductores y metales es más lenta 
que la predicha por Cabrera y Mott [15,23], observándose experimentalmente que a medida que 
crece el óxido, la reacción se retarda respecto a la velocidad esperada según la ley logarítmica 
inversa. En el año 1997, Avouris et al. observaron experimentalmente una cinética en el 
crecimiento del óxido regida por una ley logarítmica directa del tipo )log(tKhα (K es una 
constante) utilizando un AFM en el modo de contacto [15]. Más adelante. M. Calleja et al. 
observaron el mismo comportamiento en la cinética de crecimiento del óxido (ley logarítmica 
directa) en el proceso de oxidación mediante un AFM, operando en este caso, en modo de no-
contacto [37]. 
Ya en el año 1956, Uhlig et al. propusieron un comportamiento de tipo logarítmico directo 
(expresión 3.4) asumiendo que el crecimiento del óxido estaba limitado por la acción de cargas 
espaciales atrapadas en la intercara entre el óxido y el material del substrato (modelo válido para 
espesores de capa de óxido menores de 10 nm) [38]. 
 
)1/log()( 0 += τtkth     (3.4) 
 
donde k0 es una constante y ι es una constante que depende del voltaje aplicado. 
En el año 1998, Dagata et al. observaron experimentalmente la presencia de tales 
cargas espaciales en el interior de las estructuras de óxido obtenidas mediante oxidación local 
por AFM [39,40]. En concreto, propusieron que estas cargas acumuladas en el interior del óxido 
serán las que reduzcan el campo eléctrico efectivo sobre la superficie, reduciendo de este modo 
la velocidad de crecimiento del óxido (difusión iónica), siendo la concentración de dichas cargas 
mayor en la zona central del óxido, dado que la intensidad de campo eléctrico es mayor en esta 
región. Esta explicación era contraria a las basadas en la disminución del campo eléctrico 
efectivo como consecuencia del crecimiento del dieléctrico (óxido) previas a la fecha de 
publicación de estos resultados [15,34]. De este modo, una vez que el óxido haya dejado de 
crecer por la zona central (en la vertical), comenzará a hacerlo lateralmente aunque de manera 
mucho más lenta, ya que la intensidad de campo en estas zonas es mucho menor que en la 
zona central. Se han obtenido resultados sorprendentes que corroboran este modelo basado en 
la presencia de cargas en el interior del óxido. En este sentido, se ha observado que cuando se 
cambia de un pulso continuo (DC) de voltaje aplicado a un pulso alterno, donde se varía 
periódicamente la polaridad del voltaje aplicado (AC) [41], se obtiene un aumento en la altura y 
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una disminución en la anchura de los óxidos obtenidos. Estos efectos observados quedan 
justificados si se tiene en cuenta una redistribución de cargas en el óxido cuando se cambia la 
polaridad del pulso aplicado. 
Considerando que dichas cargas espaciales en el interior del óxido eran las 
responsables de la cinética de crecimiento del óxido observada, Dagata et al. implementaron el 
modelo de Uhlig et al. obteniendo una expresión para relacionar el espesor del óxido conseguido 
en función del tiempo de oxidación (expresión 3.5). 
 



 += 1log)(
4.0
τ
tth    (3.5) 
 
Aunque la expresión 3.5 se ajusta bastante bien a los datos experimentales para tiempos 
cortos, no proporciona información sobre los fenómenos físicos y químicos y falla cuando se 
intentan ajustar los resultados experimentales obtenidos para tiempos largos de oxidación. Para 
intentar solucionarlo, Dagata et al. basándose en el modelo propuesto por R.A. Alberty et al. [42] 
proponen una reacción en cadena del tipo A → B → C, donde A es el estado inicial del sistema 
antes de iniciarse el proceso de oxidación (reactantes) y C son los productos finales obtenidos 
una vez que ha tenido lugar el proceso de oxidación completo [27]. De esta manera, asumen la 
posibilidad de que este proceso tenga lugar mediante una reacción directa del tipo A → C o 
indirecta donde la reacción B → C es precedida de la reacción del tipo A → B. En concreto, 
consideran que el proceso de oxidación pasa por un estado transitorio en el que la reacción 
directa es más rápida. Al mismo tiempo, la reacción indirecta produce especies cargadas que 
interfieren en el crecimiento del óxido por la reacción directa. Las cargas que quedarán 
atrapadas en la intercara entre el óxido y el material a oxidar, disminuirán el campo eléctrico 
efectivo, limitando así el ritmo de crecimiento del óxido, que dependerá fuertemente de la 
intensidad del campo eléctrico aplicado. La existencia de estas dos reacciones directa e indirecta 
en el proceso de oxidación será verificada experimentalmente por el mismo grupo en el año 2004 
mediante medidas de capacidad e intensidad de corriente establecida entre la punta y la muestra 
una vez que se ha formado el cuello de agua entre ambos [43,44]. En este trabajo encuentran 
que esta corriente puede correlacionarse con la formación de óxidos sobre la superficie, 
validando así la hipótesis de la formación de cargas espaciales en el interior del óxido, las cuales 
(formadas en la fase inicial del proceso de oxidación) limitarán los procesos de difusión iónica a 
través del óxido, esto es, limitarán el crecimiento vertical del óxido, favoreciendo el crecimiento 
Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) mediante litografía de 
oxidación local por AFM 
 
 64 
lateral de éste debido a corrientes iónicas laterales. Estos efectos serán más notables para 
tiempos de oxidación largos y/o elevados voltajes, como veremos más adelante. 
Experimentalmente se ha comprobado que la ecuación logarítmica directa propuesta por 
Uhlig (expresión 3.4) es válida siempre que el espesor del óxido obtenido sea menor de 10 nm 
[38]. 
 
3.4.-  Determinación de las condiciones experimentales de trabajo. 
Como se acaba de comentar en el anterior apartado, la cinética del proceso de 
crecimiento de los óxidos dependerá fuertemente del voltaje aplicado entre la punta de AFM y la 
superficie de la muestra, el tiempo que se mantenga aplicado dicho voltaje (tiempo de oxidación), 
y la distancia entre la punta y la muestra.  
En última instancia, el proceso de oxidación local estará determinado fundamentalmente 
por la distribución de las líneas de campo eléctrico entre la punta de AFM y la superficie de la 
muestra. En este sentido, dicha distribución dependerá de las condiciones experimentales 
utilizadas. Por ello, en este apartado se presentará un estudio detallado sobre la influencia de 
cada uno de estos parámetros experimentales en el tamaño y la forma de las estructuras de 
óxido obtenidas sobre substratos de GaAs(001), con el objetivo de llevar a cabo una 
optimización del proceso de oxidación para poder controlar dicho tamaño y forma de las 
estructuras de óxido de una manera reproducible. Asimismo, también se procederá a realizar un 
estudio sobre la dependencia de los resultados obtenidos con el tipo de dopado que presente el 
substrato utilizado y la forma de la punta de AFM. 
Previo a la presentación e interpretación de los resultados experimentales, se mostrarán 
los resultados obtenidos mediante un cálculo teórico de la distribución de la intensidad de campo 
eléctrico sobre la superficie de la muestra en función del voltaje aplicado entre la punta y la 
muestra, el tamaño de la punta de AFM, y la distancia entre la punta y la muestra. 
 
3.4.1.- Cálculo teórico del campo eléctrico en la superficie de la muestra. 
Para entender de una manera cualitativa los resultados obtenidos sobre la influencia de 
los distintos parámetros experimentales en la forma y el tamaño de las estructuras de óxido 
obtenidas, previo a la presentación de los resultados experimentales, se mostrarán los 
resultados obtenidos en el cálculo teórico de la intensidad del campo eléctrico generado sobre 
una superficie conductora a potencial cero (muestra) cuando sobre ésta se sitúa una punta a un 
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potencial dado (V). Este cálculo se realizó para distintos valores de potencial aplicado a la punta, 
diámetro de la punta (suponiendo a ésta como un cono truncado cuya terminación es esférica) y 
distancia entre la punta y la superficie. Se ha empleado el método de diferencias finitas 
bidimensional para calcular inicialmente el potencial en el espacio que rodea a la punta cuando 
sobre ésta se aplica un potencial dado. A partir de este cálculo se derivará el valor de la 
intensidad de campo eléctrico sobre una superficie conductora que en nuestro caso 
corresponderá a la superficie de la muestra. 
En la Fig. 3.3 se muestra una representación esquemática de la configuración de nuestro 
sistema para realizar la simulación. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
El cálculo se realiza en dos dimensiones y de él se obtiene la función potencial eléctrico 
V(x,y). Desarrollando en serie de Taylor V(x,y) alrededor de un punto y considerando únicamente 
Fig. 3.3.- Configuración del sistema punta de AFM y muestra utilizado para realizar 
posteriormente el cálculo del potencial eléctrico mediante el método de diferencias 
finitas. 
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los términos del primer y segundo orden, obtenemos las expresiones 3.6 y 3.7 para V(x+h,y) y 
V(x-h,y), es decir el valor del potencial cuando nos movemos una distancia ±h en la coordenada 
x. 
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Sumando miembro a miembro la expresiones 3.6 y 3.7 y despejando el término de 
derivada segunda obtenemos: 
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De modo similar se obtiene la expresión correspondiente para la variación del potencial 
cuando nos movemos una distancia ±h en la coordenada y: 
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Ya que la densidad de carga total en cualquier instante en la región espacial en la que 
queremos realizar el cálculo es igual a cero, la ecuación de Poisson para el cálculo del potencial 
eléctrico se reduce a la ecuación de Laplace, la cual viene dada por la expresión: 
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Sustituyendo las expresiones 3.8 y 3.9 para las derivadas segundas en 3.10 y 
despejando V(x,y) obtenemos finalmente la expresión 3.11 para el cálculo del potencial eléctrico 
en diferencias finitas, según la expresión: 
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),(),(),(),(),( hyxVhyxVyhxVyhxVyxV −+++++−=  (3.11) 
Lo que significa que el valor del potencial en un punto dado vendrá dado por la media de 
los potenciales en los puntos circundantes. 
Para poder aplicar el método de las diferencias finitas en dos dimensiones es necesario 
hacer un reticulado para discretizar el espacio donde posteriormente se procederá a realizar el 
cálculo del potencial. El tamaño del retículado viene dado por el valor “h”. De modo que cuanto 
menor sea el valor de h, mayor fiabilidad tendrán los valores obtenidos, ya que resolvemos mejor 
la configuración de nuestro sistema. Para la realización de esta simulación se utilizó un valor 
h=0.15 nm. Las intersecciones entre estas líneas definirán los nodos de nuestro reticulado, a 
cada cual le corresponderá un valor V(x,y). En nuestro caso, se definirá una matriz 1600x1600. 
Esto nos definirá una región de 240 nm x 240 nm, donde el ápice de la punta de AFM se 
encuentra situado en el centro del intervalo de variación de la coordenada x, esto es, en x=120 
nm. 
 Como condiciones de contorno impondremos: 
 
0),240(),0()240,())(0,( ==== yVyVxVmuestraxV   (3.12) 
VyxV =),(  en nodos definidos en la región de la punta 
 
Como puede observarse en la Fig. 3.3, para la simulación de la punta, se considerará a 
ésta como un cono truncado conductor cuya terminación es una semiesfera (a potencial V). Para 
realizar la simulación consideraremos un recinto cerrado de cuatro paredes conductoras a 
potencial cero, siendo una de las paredes de este recinto la muestra (pared inferior) sobre la que 
a continuación calcularemos la distribución de intensidades del campo eléctrico. Se supone el 
vacío en las regiones comprendidas entre la punta y las paredes del recinto. 
La expresión 3.11 deberá verificarse para todos los nodos del espacio entre la punta y la 
muestra. Estos nodos de la región entre punta y muestra son inicializados a un valor de potencial 
arbitrario, mientras los valores del potencial de los nodos correspondientes al contorno y de toda 
el área de la punta se mantienen invariables en el transcurso de la simulación a los valores 
impuestos por las condiciones de contorno (expresiones 3.12). Para realizar el cálculo de 
potencial, se procederá a iterar el cálculo de éste en cada uno de los nodos del espacio hasta 
que se cumpla un criterio de convergencia. En nuestro caso, tomamos como criterio que el valor 
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del potencial en un mismo punto en dos iteraciones sucesivas difiera en su sexta cifra decimal, 
esto es, que sea menor que 0.000001. 
Finalmente, dado que el campo eléctrico viene dado por el gradiente del potencial 
eléctrico, una vez conocido el potencial en todo el espacio, el cálculo de la intensidad del campo 
eléctrico sobre la superficie de la muestra y en la dirección normal a dicha superficie se realizará 
mediante la expresión 3.13. 
  
h
xVhxVE )0,(),( −=     (3.13) 
 
3.4.1.1.- Dependencia del campo eléctrico con el voltaje aplicado entre la punta de 
AFM y la muestra. 
En la Fig. 3.4 se muestra el mapa del potencial eléctrico obtenido para distintos valores 
de voltaje aplicado sobre la punta, cuando se mantiene constante la distancia entre la punta y la 
muestra a 8 nm, para un radio de la punta de 20 nm. Como puede observarse en esta figura, el 
potencial eléctrico decae a medida que nos alejamos de la punta de manera gradual. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3.4.- Mapas del potencial eléctrico calculado mediante el método de 
diferencias finitas para distintos valores de voltaje aplicado entre la punta y la 
muestra. La distancia punta-muestra se mantiene fija (d=8 nm). El radio de la 
punta es de 20 nm. 
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 En la Fig. 3.5 se muestra el valor de la intensidad del campo eléctrico a lo largo de la 
superficie de la muestra en la dirección normal a ésta, en función del voltaje aplicado a la punta. 
El valor del campo eléctrico ha sido calculado a partir de los mapas de potencial eléctrico para 
distintos valores de voltaje mostrados en la Fig. 3.4. Como puede observarse en esta figura, el 
máximo para el campo eléctrico sobre la superficie se encuentra justo en aquellas zonas 
situadas debajo del ápice de la punta (x=120 nm). Por otra parte, a medida que nos 
desplazamos sobre la superficie de la muestra alejándonos de esta zona, el campo eléctrico va 
disminuyendo lentamente describiendo una curva aproximadamente lorentziana. De este modo, 
se esperaría que justo en las zonas de la superficie donde el campo presente un máximo, el 
crecimiento del óxido, durante el proceso de oxidación local por AFM, fuera más acusado que en 
el resto de las zonas sobre la superficie, estableciéndose así una correspondencia entre la altura 
del óxido obtenido y la intensidad del campo eléctrico, siendo el óxido más alto cuanto mayor sea 
dicha intensidad de campo eléctrico. En este sentido, E.S. Snow et al. [14] proponen que el 
crecimiento del óxido comienza justamente en estas zonas donde el campo eléctrico es más 
intenso. El proceso de oxidación estará confinado en el interior del cuello de agua formado entra 
la punta y la muestra, existiendo un voltaje umbral, o lo que es lo mismo, un campo eléctrico 
mínimo a partir del cual se formaría este cuello de agua, y por lo tanto tendría lugar el proceso de 
oxidación [7]. Para realizar la discusión de los resultados obtenidos, en la Fig. 3.5 se representa 
mediante una línea discontinua negra, un hipotético valor de la intensidad de campo eléctrico 
mínimo o umbral (Eth) necesaria para que el proceso de oxidación tenga lugar de manera 
apreciable, esto es, susceptible de poder ser detectado, una vez que hubiera tenido lugar la 
formación del cuello de agua. De este modo, dentro de las limitaciones impuestas por el sistema 
de medida utilizado para la posterior caracterización de la estructura de óxido formada (AFM), 
diremos que la formación de óxido tendrá lugar solamente en aquellas zonas de la superficie de 
la muestra donde la intensidad de campo eléctrico supere este valor umbral Eth. 
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 En la Fig. 3.6 se representa la evolución de los valores de la anchura de las lorentzianas 
de intensidad de campo eléctrico (φ) para un valor de campo eléctrico (Eth) y el máximo de 
campo eléctrico de las lorentzianas obtenidas, ambos (φ y máximo de campo eléctrico) para 
distintos valores de voltaje aplicado. En esta gráfica puede observarse cómo a medida que 
aumenta el voltaje aplicado entre la punta y la muestra, el pico de máxima intensidad del campo 
eléctrico aumenta linealmente con éste. Por otra parte se observa que la anchura φ también 
aumenta a medida que aumenta el voltaje aplicado. 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3.5.- Distribución de la intensidad de campo eléctrico a lo largo de la 
superficie de la muestra en la dirección normal a ésta para distintos valores de 
voltaje aplicado a la punta (V=-8V - -40V). El radio de la punta se mantiene 
constante a un valor de 20 nm. La distancia punta-muestra es de 8 nm. La línea 
discontinua marca el valor de la intensidad de un hipotético campo eléctrico umbral 
(Eth) a partir del cual tendría lugar el proceso de oxidación. 
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 Según estos resultados, se esperaría que tanto la altura como el diámetro del óxido en 
su base aumentaran con el voltaje aplicado, siendo el aumento en la altura lineal con el voltaje 
aplicado. igualmente, se esperaría que el óxido presentara un crecimiento más rápido en la zona 
situada debajo del ápice de la punta, ya que la intensidad de campo eléctrico muestra un máximo 
en esta zona. 
 
3.4.1.2.- Dependencia del campo eléctrico con la distancia entre la punta y la 
muestra. 
En la Fig. 3.7 se muestran los mapas de potencial eléctrico obtenidos cuando se 
mantiene constante el voltaje aplicado entre la punta y la muestra a un valor de -8V, para 
distintas distancias entre la punta y la muestra. El radio de la punta se mantiene constante a un 
valor de 20 nm. 
 
 
 
 
 
Fig. 3.6.- Evolución de la intensidad del máximo del campo eléctrico (triángulos) y la anchura 
de las lorentzianas correspondiente a la intensidad del campo eléctrico para Eth (cuadrados) 
para distintos valores de voltaje aplicado. 
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 En la Fig. 3.8 se muestra la intensidad del campo eléctrico sobre la superficie de la 
muestra, calculado a partir de los mapas de potencial eléctrico mostrados en la Fig. 3.7. En los 
resultados obtenidos puede observarse claramente cómo a medida que aumentamos la distancia 
entre la punta y la muestra, el campo eléctrico en la superficie disminuye. De nuevo, obtenemos 
un máximo para el campo eléctrico, para una distancia punta-muestra dada, justo en la zona 
situada debajo del ápice de la punta. Al igual que para el caso anterior, en esta gráfica se 
representa la intensidad de un hipotético campo eléctrico umbral (Eth) a partir del cual tendría 
lugar el proceso de oxidación. En este caso en concreto, no observaríamos la formación de 
ningún óxido para distancias d=15 nm, 20 nm y 30 nm, ya que la intensidad de campo eléctrico 
en la superficie no superaría en ninguna zona el valor umbral requerido para que se inicie el 
proceso de oxidación de manera apreciable. 
 
 
 
 
 
Fig. 3.7.- Mapas de potencial eléctrico obtenidos mediante el método de diferencias 
finitas para distintos valores de distancia ente la punta y la muestra (d=2-30 nm). El 
voltaje aplicado a la punta se mantiene constante a un valor de -8V. El radio de la 
punta es de 20 nm. 
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 En la Fig. 3.9 se representa la evolución del valor de la intensidad de campo eléctrico y 
el valor de la anchura φ a Eth para las lorentzianas mostradas en la Fig. 3.8, correspondientes a 
la distribución de intensidad de campo eléctrico, para distintos valores de distancia entre la punta 
y la muestra. En esta figura, se observa una disminución exponencial del máximo del campo 
eléctrico, así como una disminución lineal del valor de φ a medida que aumentamos la distancia 
entre la punta y la muestra. Estos resultados indicarían que a medida que aumentamos la 
distancia entre la punta y la muestra obtendríamos un crecimiento del óxido sobre la superficie 
más lento, ya que la intensidad de campo eléctrico disminuye para todos los puntos de la 
superficie. Por otra parte, una disminución del valor de φ conduciría a la formación de un óxido 
más estrecho, localizado en aquellas zonas donde la intensidad de campo eléctrico es máxima. 
Así pues, para valores pequeños de distancia entre la punta y la muestra, sería de esperar que 
obtuviéramos óxidos más altos y anchos que para el caso en el que utilizáramos valores más 
grandes para la distancia entre la punta y la muestra. 
Fig. 3.8.- Distribución de la intensidad de campo eléctrico sobre la superficie de la muestra en la 
dirección normal a ésta para distintos valores de la distancia entre la punta y la muestra (d=2-30 
nm). El voltaje se mantiene constante a un valor de -8V. El radio de la punta es de 20 nm. La 
línea discontinua marca el valor de la intensidad de un hipotético campo eléctrico umbral (Eth) a 
partir del cual tendría lugar el proceso de oxidación. 
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3.4.1.3.- Dependencia del campo eléctrico con el radio de la punta de AFM 
utilizada. 
En la Fig. 3.10 se muestran los mapas para el potencial eléctrico obtenidos para distintos 
valores del radio de la punta. El voltaje aplicado se mantiene constante a -8V, así como la 
distancia entre la punta y la muestra a un valor de 8nm. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3.10.- Mapas de 
potencial eléctrico 
obtenidos mediante 
el método de 
diferencias finitas 
para distintos 
valores del radio de 
la punta. El voltaje 
aplicado a la punta 
se mantiene 
constante a un valor 
de -8V. La distancia 
entre la punta y la 
muestra es de 8 nm. 
Fig. 3.9.- Evolución de la intensidad del máximo del campo eléctrico 
(triángulos) y la anchura de las lorentzianas correspondiente a la intensidad 
del campo eléctrico para Eth (cuadrados) para distintos valores de distancia 
punta-muestra. 
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 Realizando el cálculo de la intensidad del campo eléctrico sobre la superficie para los 
mapas de potencial eléctrico de la Fig. 3.10, obtenemos las lorentzianas mostradas en la Fig. 
3.11. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En la Fig. 3.12 se representa la evolución de los valores del máximo de la intensidad de 
campo eléctrico y valor de la anchura φ a Eth para la lorentzianas mostradas en la Fig. 3.11 
correspondientes a la distribución de intensidad de campo eléctrico, para distintos valores del 
radio de la punta. Los resultados obtenidos muestran que a medida que aumentamos dicho radio 
de la punta, no se observa un cambio apreciable en el máximo del campo eléctrico 
(correspondiente a la zona situada justo debajo del ápice de la punta), mientras que el valor de φ 
aumenta al aumentar dicho radio de la punta. Esto es, obtenemos que a medida que 
aumentamos el radio de la punta, el campo eléctrico se encuentra más deslocalizado. Así pues, 
según estos resultados, para una distancia punta-muestra dada, idealmente se esperaría obtener 
fundamentalmente un ensanchamiento del óxido a medida que aumentáramos el diámetro de la 
punta utilizada. 
Fig. 3.11.- Distribución de la intensidad de campo eléctrico sobre la superficie de la 
muestra en la dirección normal a ésta para distintos valores del radio de la punta (R=10-
100 nm). El voltaje se mantiene constante a un valor de -8V y la distancia entre la punta 
y la muestra a un valor de 8 nm. La línea discontinua marca el valor de la intensidad de 
un hipotético campo eléctrico umbral (Eth) a partir del cual tendría lugar el proceso de 
oxidación. 
Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) mediante litografía de 
oxidación local por AFM 
 
 76 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Aunque en esta aproximación no se incluyen los efectos debidos a la presencia de un 
óxido dieléctrico sobre la superficie del material a oxidar, así como efectos derivados de la 
existencia de agua adsorbida sobre dicha superficie, la cual es sabido que tiende a desfocalizar 
el campo eléctrico sobre la superficie [45], los resultados del cálculo realizado presentados en 
este apartado nos servirán para entender de una manera cualitativa la tendencia de la geometría 
del óxido obtenido experimentalmente en función de los principales parámetros involucrados en 
el proceso de oxidación, ya que es bien conocido que el campo eléctrico entre la punta y la 
muestra determina de manera decisiva el tamaño y forma de los óxidos fabricados [46]. 
En la literatura pueden encontrarse trabajos en los que sí se presentan cálculos de la 
distribución de la intensidad del campo eléctrico sobre la superficie de la muestra teniendo en 
cuenta la presencia de un óxido dieléctrico sobre ésta [46]. 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3.12.- Evolución de la intensidad del máximo del campo eléctrico (triángulos) y la 
anchura de las lorentzianas correspondiente a la intensidad del campo eléctrico para Eth 
(cuadrados) para distintos valores del radio de la punta (r=10-100 nm). 
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3.4.2.- Estudio experimental sobre el proceso de oxidación local mediante 
AFM sobre substratos de GaAs(001). 
A continuación se procederá a mostrar los resultados experimentales obtenidos en el 
estudio del proceso de oxidación local por AFM en superficies de GaAs(001), con el objetivo de 
controlar la forma y el tamaño del punto de óxido obtenido en función de los parámetros más 
relevantes involucrados en el proceso de oxidación: voltaje aplicado entre la punta y la muestra, 
tiempo de oxidación, distancia entre la punta y la muestra y humedad relativa. 
 
3.4.2.1.- Dependencia con el voltaje aplicado entre la punta y la muestra. 
 En la literatura pueden encontrarse numerosos trabajos en los que se estudia la 
dependencia de la geometría del óxido (diámetro y altura) en función del voltaje aplicado entre la 
punta y la muestra en modo de no-contacto [34,35,47,48], encontrándose en todos ellos una 
relación lineal entre el diámetro y la altura del óxido y dicho voltaje por debajo del régimen de 
saturación. Esto es, a mayor voltaje aplicado, mayor será tanto la altura como el diámetro del 
óxido finalmente obtenido. 
Para entender los resultados obtenidos es necesario diferenciar entre dos tipos de 
óxidos. Por un lado tendremos óxidos con una estructura simple (hasta un voltaje dado) y por 
otro lado óxidos con una estructura doble (para voltajes mayores). A estos dos tipos de óxidos 
los llamaremos “óxidos simples” y “óxidos dobles” respectivamente de ahora en adelante. En la 
Fig. 3.13 se representan los perfiles correspondientes a un óxido simple, obtenido para un voltaje 
de -7V (línea discontinua), y un óxido doble, obtenido para un voltaje de -12V (línea continua). 
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En esta misma figura se representa una hipotética curva para la intensidad de campo 
eléctrico sobre la superficie (línea roja), correspondiendo el máximo de esta curva con aquella 
zona sobre la superficie situada justo encima del máximo del óxido fabricado. Como se muestra 
en esta figura, en la estructura de óxido doble pueden identificarse los diámetros y las alturas 
correspondientes al diámetro y la altura de la zona central del óxido (“d1” y “h1”,) y de la 
estructura más ancha que se forma en la base (“d2” y “h2”). 
En la Fig. 3.14 se muestra la evolución de la altura (a) y el diámetro (b) de los óxidos 
obtenidos en función del voltaje aplicado entre la punta y la muestra (entre -3V y -12V) cuando la 
distancia entre la punta y la muestra se mantiene constante en un valor de 10 nm, para una 
amplitud de oscilación de 8 nm. El tiempo durante el que se aplica cada pulso es de 500 ms. La 
humedad relativa se mantuvo constante en torno a un valor del 30% durante todos los 
experimentos. Para la elaboración de estas gráficas, para cada voltaje, se ha llevado a cabo una 
Fig. 3.13.- Representación de los perfiles de un óxido simple (línea discontinua) y un 
óxido doble (línea continua) obtenidos para un voltaje aplicado sobre la punta de 
AFM de -7V y -12V respectivamente. Se representa esquemáticamente la intensidad 
de campo eléctrico sobre la superficie (línea roja) para su comparación con las 
estructuras de óxido obtenidas. Las líneas azules representan la difusión iónica lateral 
de las especie OH- y O- cuando se llega al régimen de saturación para el crecimiento 
vertical del óxido (-12V). 
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estadística en la que se ha realizado la media de los valores obtenidos para la altura y diámetro 
en cinco puntos de óxido. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Para la representación de la evolución de los diámetros de los óxidos obtenidos, en la 
Fig. 3.14(b) se representan conjuntamente el diámetro correspondiente a los óxidos simples 
obtenidos para valores de voltaje menor o igual que -9V y el diámetro “d1” de los óxidos dobles 
(zona central del óxido) mediante triángulos negros. Por otra parte, el diámetro “d2” se representa 
mediante cuadrados rojos. En la Fig. 3.14(a) se representan los valores de las alturas “h1” y “h2” 
de las estructuras de óxido fabricadas mediante círculos negros y triángulos invertidos rojos, 
respectivamente. 
Así pues, tendríamos que para voltajes entre -5V y -9V, el óxido se formaría en aquellas 
zonas de la superficie donde el campo eléctrico es máximo (zona central en Fig. 3.13), 
obteniéndose óxidos simples para las condiciones de oxidación utilizadas. En este rango de 
voltajes, tanto la altura como el diámetro del óxido experimentan un aumento lineal en función 
Fig. 3.14.- Evolución de los valores de la altura (a) y el diámetro (b) de los óxidos obtenidos en 
función del voltaje aplicado. En la parte inferior (c) se muestra la imagen AFM correspondiente a una 
fila de óxidos donde se ha variado el voltaje entre -7V y -12V, así como el perfil de la línea de 
óxidos. La distancia entre la punta y la muestra se mantiene constante a 10 nm. La duración de los 
pulsos de voltaje es de 500 ms. El valor de humedad relativa es del 30%.
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del voltaje aplicado entre la punta y la muestra, como era de esperar. Sin embargo, cuando el 
voltaje aplicado supera el valor de -9V, se observa que comienza a saturarse el crecimiento 
vertical del óxido en la zona central, favoreciéndose el crecimiento lateral de éste, dando lugar de 
esta manera a una estructura de óxido doble. Esto es, obtenemos una saturación en el diámetro 
“d1” de la estructura, mientras que el diámetro “d2” de la base de dicho óxido crece linealmente 
de una manera mucho más pronunciada (mayor pendiente). Esta evolución en el crecimiento del 
óxido puede explicarse en base a efectos de la carga espacial presente en el interior de los 
óxidos y que limita la cinética de crecimiento vertical del óxido para voltajes elevados, 
favoreciendo los procesos de difusión iónica lateral (flechas azules en Fig. 3.13), y por lo tanto el 
crecimiento lateral de los óxidos [49]. Debido a que la intensidad del campo eléctrico decrece 
desde su máximo (bajo el ápice de la punta de AFM) lateralmente sobre la superficie, el óxido 
crece mucho más lentamente en altura en las zonas laterales que en la zona central, generando 
así un volumen de óxido de una altura “h2” en torno a los 2 nm para un voltaje de -12V (de 
diámetro “d2”) alrededor de un pico claramente definido correspondiente al óxido formado en las 
primeras fases del proceso de oxidación (de diámetro “d1“ y altura “h1”). 
Por otra parte, dependiendo del modo en que se aplique el voltaje a la punta (AC o DC), 
puede controlarse también tanto la forma como el tamaño del óxido fabricado. En la Fig. 3.15 se 
muestran los óxidos obtenidos cuando se aplica un voltaje en modo DC y AC. En concreto, se 
observa que al cambiar del modo DC (-7V durante 500 ms) al modo AC con una frecuencia de 
10 Hz (pulsos alternados -7V(50 ms)/+7V(50 ms) durante un total de 500 ms) se consigue 
disminuir el diámetro del óxido en un factor 2 (de 100 nm a 50 nm) y aumentar su altura en un 
factor 1.5 (de 2.7nm a 4.2 nm). Estos efectos observados cuando se cambia del modo DC al 
modo AC son atribuidos a una reorganización de la carga en el interior del óxido, de modo que 
se favorezca la difusión iónica en la dirección vertical, inhibiendo de este modo el crecimiento 
lateral del óxido [28,41,50]. En la literatura se presentan trabajos experimentales en los que se 
observa que para tiempos de oxidación suficientemente largos de pulsos de voltaje aplicados en 
régimen DC, la concentración de grupos H3O+ presentes en la intercara óxido/material aumenta 
de manera muy acusada. A su vez, la concentración de los grupos OH- que llegan a la superficie 
(indispensables para generar el óxido) se reduce considerablemente por recombinación directa 
de éstos con los grupos H3O+ presentes (para dar H2O). Mediante la aplicación de pulsos de 
voltaje en régimen AC, en la parte de éstos en la que el voltaje toma un valor negativo, los 
grupos H3O+ serían atraídos hacia la punta, disminuyendo así su concentración en las regiones 
cercanas al óxido. Como consecuencia, se favorecerá el crecimiento del óxido ya que tendremos 
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mayor concentración de OH- disponibles [14,50]. Así pues, variando tanto el régimen en el que 
se aplica el voltaje, como la frecuencia de los pulsos aplicados en régimen AC, puede 
controlarse tanto la forma como el tamaño de los puntos de óxido. El principal inconveniente de 
utilizar el régimen AC respecto al modo DC para la fabricación de óxidos es el tiempo invertido 
en dicho proceso de fabricación, que aproximadamente viene a ser el doble para el régimen AC 
respecto al tiempo invertido en la fabricación de óxidos mediante pulsos en régimen DC. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
3.4.2.2.- Dependencia con el tiempo de oxidación. 
En la Fig. 3.16 se muestran los valores de las alturas (a) y los diámetros (b) de los 
óxidos obtenidos en escala semilogarítmica para distintos tiempos de oxidación. El voltaje 
aplicado sobre la punta se ha mantenido constante a un valor de -8V, manteniendo una distancia 
entre la punta y la muestra de 10 nm para una amplitud de oscilación de 8 nm. La humedad 
relativa se mantuvo constante en torno a un valor del 30% durante los experimentos. Los 
resultados presentados muestran los valores medios de la altura y el diámetro de cinco óxidos 
para cada tiempo de oxidación. 
 
 
Fig. 3.15.- Óxidos obtenidos para un 
voltaje aplicado entra la punta y la muestra 
de -7V en DC y en AC a 10 Hz durante 
500 ms (a). En los perfiles mostrados en 
(b) puede observarse una disminución en el 
diámetro del óxido y un aumento en su 
altura cuando se utiliza el modo AC 
respecto del modo DC. En (c) se 
representan esquemáticamente los pulsos 
de voltaje aplicados. 
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Al igual que en el caso anterior, aquí también obtenemos óxidos simples y dobles 
dependiendo, en este caso, del tiempo de oxidación para un voltaje fijo de -8V. Si observamos 
detenidamente el perfil mostrado de las líneas de óxido, podemos ver que la saturación en el 
crecimiento vertical del óxido (altura del óxido) no parece comenzar hasta valores para el tiempo 
de oxidación entre 3s y 5s, obteniéndose en estos casos óxidos con una estructura claramente 
doble. Es lógico pensar que este régimen de saturación en el crecimiento vertical del óxido en la 
zona central del mismo pueda alcanzarse tanto para elevados voltajes como para tiempos de 
oxidación largos, ya que en ambos casos se favorece el crecimiento del óxido en el proceso de 
oxidación. En este sentido, podría intuirse que el tiempo de oxidación umbral para que tenga 
lugar la transición de óxido simple a óxido doble será menor cuanto mayor sea el voltaje 
utilizado. De manera análoga, el voltaje umbral para llegar a esta transición será menor cuanto 
mayor sea el tiempo de oxidación utilizado. 
Fig. 3.16.- Evolución de los valores de la altura (a) y el diámetro (b) de los óxidos obtenidos en función 
del tiempo de oxidación. En la parte inferior (c) se muestra la imagen AFM correspondiente a una fila 
de óxidos donde se ha variado el tiempo de oxidación entre 5 ms y 5s, así como el perfil de la línea de 
óxidos. La distancia entre la punta y la muestra se mantiene constante a 10 nm. El voltaje aplicado 
sobre la punta es de -8V. El valor de humedad relativa es del 30%. 
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Los datos experimentales para las alturas “h1” y “h2” de los óxidos de la Fig. 3.16(a) 
están representados en escala semilogarítmica, y como puede observarse en esta gráfica, éstos 
se ajustan muy bien a una ley de tipo logarítmico directo. Este comportamiento también se ha 
encontrado para el caso de óxidos fabricados mediante la técnica de oxidación con AFM sobre 
superficies de Si [37] y obedece al modelo sobre la cinética de crecimiento del óxido propuesto 
por Uhlig, como se expuso en el apartado 3.3. 
Para la representación de la evolución de los diámetros de los óxidos obtenidos en 
función del tiempo de oxidación, en la Fig. 3.16(b) se presentan conjuntamente el diámetro 
correspondiente a los óxidos simples obtenidos para valores de tiempo de oxidación menor o 
igual a 500 ms y el diámetro “d1” de los óxidos dobles (zona central del óxido) mediante 
triángulos negros en escala semilogarítmica. Por otra parte, el diámetro “d2” se representa 
mediante cuadrados rojos. En esta gráfica distinguiremos dos regímenes en función del tipo de 
óxido obtenido. En un primer régimen tendremos la formación de lo que hemos llamado óxidos 
simples (hasta 500ms), mientras que en el segundo régimen obtenemos óxidos dobles (a partir 
de 500ms), como puede observarse más claramente en la línea de óxidos obtenida para distintos 
tiempos de oxidación mostrada en la Fig. 3.16(c). Así pues, realizando un ajuste de los diámetros 
obtenidos para los óxidos simples junto con los valores obtenidos para el diámetro “d1” de los 
óxidos dobles, se obtiene de nuevo una ley de tipo logarítmica directa. Realizando el ajuste 
sobre los datos correspondientes a los diámetros “d2”, obtenemos el mismo comportamiento 
logarítmico directo, aunque con una mayor pendiente. Este proceso de oxidación en las zonas 
laterales, para tiempos suficientemente elevados, terminaría en aquellas regiones de la 
superficie donde la intensidad del campo eléctrico no supere el valor umbral requerido para que 
el proceso de oxidación tenga lugar. 
 
3.4.2.3.- Dependencia con la distancia entre la punta y la muestra. 
Otra estrategia para conseguir controlar la forma y el tamaño de los óxidos es variar la 
distancia ente la punta y la muestra. En la Fig. 3.17 se presenta la evolución de la altura (a) y el 
diámetro (b) de los óxidos en función de la distancia entre la punta y la muestra. El voltaje 
aplicado se mantiene constante a un valor de -12V para todos los óxidos fabricados y el tiempo 
de oxidación es de 500 ms. El valor de la humedad relativa se mantiene constante a un valor del 
30%. En la Fig. 3.17 se presenta la evolución de la altura y el diámetro de los óxidos en función 
de la distancia entre la punta y la muestra. Al igual que para los casos anteriores, los resultados 
presentados muestran los valores medios de la altura y el diámetro de cinco óxidos para cada 
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valor de la distancia entre la punta y la muestra considerado. En la Fig. 3.17(c) se muestra la 
línea de óxidos obtenidos para distintos valores de distancia entre la punta y la muestra (entre 5 
nm y 22 nm). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Como puede observarse, la altura “h1” de los óxidos aumenta a medida que 
aumentamos la distancia entre la punta y la muestra, mientras la altura “h2” diminuye. De 
acuerdo al cálculo realizado, cabría esperar que a medida que disminuyera la intensidad del 
campo eléctrico sobre la superficie, lo cual ocurre aumentando la distancia entre la punta y la 
muestra, debería disminuir la altura del óxido. Esto es observado experimentalmente para la 
altura “h2” (triángulos rojos invertidos en Fig. 3.17(a)), mientras que para la altura “h1” se observa 
justamente lo contrario (círculos negros en Fig. 3.17(a)). Si ajustamos los valores para la altura 
“h1” del óxido obtenido en función de la distancia entre la punta y la muestra, podemos distinguir 
dos regímenes claramente diferenciados en los que se observa un comportamiento lineal entre la 
altura y la distancia punta-muestra: i) distancias punta-muestra comprendidas entre 5 nm y 10 
nm; ii) distancias punta-muestra comprendidas entre 14 nm y 22 nm. Tello et al. [51] observaron 
Fig. 3.17.- Evolución de los valores de la altura (a) y el diámetro (b) de los óxidos obtenidos (c) en 
función de la distancia punta-muestra. Se representan los resultados obtenidos para los dos diámetros de 
la estructura de óxido doble. El voltaje aplicado sobre la punta es de -12V y el tiempo de oxidación de 
500 ms. Valor de humedad relativa = 30%. 
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experimentalmente que el crecimiento vertical del óxido está limitado por la interacción 
interatómica entre el óxido y la punta cuando el proceso de oxidación local se lleva a cabo en el 
modo de contacto, en el que punta y óxido están muy próximos, favoreciéndose el crecimiento 
lateral de éste. Se encuentra que estos efectos son más acusados cuanto mayor es la constante 
elástica K de la micro-palanca utilizada [19]. En particular, en este trabajo se encontró que las 
alturas de los óxidos obtenidos con micro-palancas de una constante elástica K=0.05 N/m eran 
significativamente mayores (hasta un factor 6) que las alturas obtenidas para los óxidos 
fabricados con micro-palancas de una constante K=0.75 N/m. Esto es, cuanto mayor es la 
constante elástica de la palanca (menos flexible) menor es el crecimiento del óxido en la 
dirección vertical. En base a estas consideraciones, y teniendo en cuenta que las micro-palancas 
utilizadas en este trabajo presentan una constante elástica K=40 N/m, la relación lineal 
encontrada entre la altura “h1” del óxido y la distancia entre la punta y la muestra en el rango de 
distancias comprendido entre 5 y 10 nm, podría explicarse teniendo en cuenta la interacción 
interatómica entre la punta y el óxido, la cual limitaría el crecimiento vertical del óxido. Esto es, el 
crecimiento vertical del óxido estaría limitado por la interacción de éste con la punta, lo cual 
unido al elevado voltaje aplicado sobre la punta (-12V) favorecería el crecimiento lateral del óxido 
con la consecuente formación de óxidos dobles. 
Por otra parte, para valores de distancia entre punta y muestra mayores de 9 nm, se 
produce una transición en la forma del óxido obtenido, esto es, pasamos de tener óxidos dobles 
a óxidos simples. Si observamos la evolución de los diámetros “d1” y “d2” de los óxidos dobles 
para distancias entre punta y muestra menores que 9 nm (región I en Fig. 3.17(b)), observamos 
que a medida que alejamos la punta de la muestra, hay una ligera disminución del diámetro 
exterior (d2) y un ligero aumento del diámetro interior (d1), esto es, los efectos de saturación en el 
crecimiento vertical del óxido, los cuales favorecerían un incremento del diámetro exterior (d2) del 
óxido, van desapareciendo paulatinamente a medida que distanciamos punta y muestra. Esto 
podría ser debido fundamentalmente a dos factores: una menor interacción entre el óxido y la 
punta y una disminución del campo eléctrico sobre la superficie de la muestra a medida que 
separamos la punta de la muestra. Para el rango de distancias entre la punta y la muestra 
superiores a 9 nm observamos que el crecimiento vertical del óxido se frena (menor pendiente) 
(ver altura en Fig. 3.17(a)), al mismo tiempo que el diámetro del óxido simple obtenido va 
decreciendo poco a poco (región II en Fig. 3.17(b)). Esta disminución del diámetro del óxido 
puede ser atribuida a la formación de un cuello de agua cada vez más estrecho a medida que 
distanciamos punta y muestra, el cual, como se indicó en apartados anteriores, limitará 
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lateralmente el crecimiento del óxido [7]. La transición en la forma del óxido observada pudiera 
ser debida a que la interacción interatómica entre el óxido y la punta para estas distancias entre 
la punta y la muestra superiores a 9 nm es prácticamente despreciable, de modo que el óxido 
puede crecer verticalmente con libertad, con la única limitación impuesta por la intensidad del 
campo eléctrico sobre la superficie y la formación de un cuello de agua estable. 
 
3.4.2.4.- Dependencia con la humedad relativa. 
Dado que el proceso de oxidación está directamente relacionado con la formación de un 
cuello de agua entre la punta y la muestra, y en concreto, con la densidad de iones OH- y O- 
presentes en la intercara entre el óxido y el substrato, la humedad relativa del ambiente será un 
factor muy importante a tener en cuenta a la hora de controlar el proceso de oxidación. Por otra 
parte, las dimensiones del cuello de agua dependerán fuertemente también de dicha humedad 
relativa, de modo que tanto la forma como el tamaño de las estructuras de óxido estarán también 
condicionados por dicho perímetro [48,52]. En general, se ha encontrado que a medida que se 
aumenta el valor de la humedad relativa (manteniendo el resto de las condiciones 
experimentales constantes), el tamaño del óxido aumenta, ya que por efectos de condensación, 
la dimensión del cuello de agua, que confina espacialmente la reacción de oxidación, es mayor, 
con el consecuente aumento de la desfocalización de las líneas de campo eléctrico [53]. 
Asimismo, los efectos de saturación en el crecimiento vertical del óxido se verían aumentados al 
aumentar la humedad relativa, ya que habría mayor concentración de iones OH- y O- disponibles, 
dando lugar a un cambio en la forma del óxido obtenido (óxidos simple y dobles), de modo 
análogo a los resultados experimentales presentados en apartados anteriores [48]. 
En la Fig. 3.18 se representan los valores medios de la altura (a) y el diámetro (b) de los 
óxidos en función de la humedad relativa de la atmósfera en la que fueron fabricados (en el 
rango del 10% al 65%). Los resultados presentados muestran los valores medios de la altura y el 
diámetro de cinco óxidos para cada valor de la humedad relativa considerada. Como puede 
observarse, ambos parámetros aumentan al aumentar la humedad relativa. Los resultados que 
se presentan están realizados para una distancia entre la punta y la muestra de 10 nm y una 
amplitud de oscilación de 8 nm. Para estabilizar la humedad relativa en cada uno de los puntos 
mostrados, antes de proceder con la oxidación, se realizaron tiempos de espera de 30 min una 
vez alcanzado el valor deseado, asegurando de este modo una mayor estabilidad y uniformidad 
en los valores de la humedad relativa conseguidos. El tiempo de oxidación empleado en los 
experimentos es de 500 ms. 
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Como puede observarse en las gráficas presentadas, para un mismo voltaje aplicado  
entre punta y muestra, tanto el diámetro como la altura del óxido aumentan linealmente con la 
humedad relativa. En concreto, para las condiciones de trabajo utilizadas se pueden conseguir 
diámetros entre 60 nm y 110 nm, y alturas que varían entre 1.5 nm y 4 nm. No obstante, para 
estas condiciones de trabajo no se ha observado la formación de óxidos dobles, esto es, no se 
ha llegado al régimen de saturación en el crecimiento vertical del óxido. Teniendo en cuenta los 
resultados obtenidos de la dependencia del tamaño y forma del óxido obtenido con el voltaje, 
distancia punta-muestra y tiempo de oxidación, sería de esperar que aumentando el tiempo de 
oxidación o el voltaje aplicado entre la punta y la muestra pudiera llegarse a este régimen de 
saturación en el que se favorecería el crecimiento lateral de la estructura de óxido frente al 
crecimiento vertical de éste. 
 
3.4.2.5.- Otros factores relevantes en el proceso de oxidación. 
 
3.4.2.5.1.- Dependencia de la forma del óxido con la forma y tamaño de la punta. 
La geometría de los óxidos obtenidos haciendo uso de la técnica de oxidación local 
mediante AFM está directamente relacionada con la distribución de la intensidad de campo 
eléctrico sobre la superficie del substrato. Dicha distribución del campo eléctrico dependerá en 
primera instancia de la morfología de la punta de AFM utilizada [54], teniendo ésta 
consecuentemente un fuerte impacto tanto en el tamaño como en la forma de la estructura de 
Fig. 3.18.- Evolución de los valores de la altura (a) y el diámetro (b) de los óxidos obtenidos en función 
de la humedad relativa. Se representan los resultados obtenidos para un voltaje aplicado entre la punta y 
la muestra de -6V. La distancia entre la punta y la muestra se mantuvo a un valor constante de 10 nm. 
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óxido obtenida en el proceso de oxidación. En concreto, el óxido presentará una mayor altura en 
aquellas zonas donde el campo sea más intenso, mientras que dicha altura decaerá lentamente 
a medida que nos alejemos de estas zonas sobre la superficie de la muestra, de manera 
comparable a como lo hace la intensidad de campo eléctrico sobre la superficie [14]. De esta 
manera, se puede inferir que el diámetro y la forma de la punta determinarán el diámetro del 
óxido así como la forma de la estructura de óxido obtenida respectivamente, obteniéndose 
óxidos más anchos para puntas con un mayor diámetro para unas condiciones experimentales 
de trabajo dadas. 
En la Fig. 3.19 se muestran dos configuraciones distintas de óxidos obtenidas 
experimentalmente, las cuáles se corresponderían con las dos geometrías para la punta de AFM 
propuestas en esta figura: (a) un único óxido, cuando la forma de la punta fuera sencilla; (b) dos 
óxidos, correspondientes al caso en el que la punta presentara una forma doble como la que se 
ilustra.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En el proceso de oxidación, inicialmente el óxido comienza a crecer en aquella zona 
donde el campo eléctrico sea más intenso, extendiéndose a continuación tanto en altura como 
lateralmente [14]. En la Fig. 3.19(c) se muestra el perfil trazado sobre el óxido mostrado en la 
Fig. 3.19(a), junto con la representación ilustrativa de la curva para la intensidad de campo 
eléctrico sobre la superficie, resultante después de aplicar un voltaje entre la punta de AFM y la 
muestra. Espacialmente, el máximo de la intensidad del campo eléctrico estaría situado justo 
bajo el ápice de la punta de AFM. En esta representación puede observarse cómo el óxido es 
Fig. 3.19.- Imágenes AFM 3D de 
un óxido (a) y dos óxidos (b) 
obtenidos para el caso de tener una 
punta de AFM con una forma 
simple y doble respectivamente. 
En (c) se muestra un perfil trazado 
sobre el óxido mostrado en (a) 
junto con la representación 
cualitativa de la curva para la 
intensidad de campo eléctrico 
sobre la superficie. 
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más alto para aquellas zonas en las que la intensidad de campo eléctrico es mayor, mientras que 
a medida que la intensidad de campo eléctrico sobre la superficie disminuye (hacia los laterales), 
el óxido va disminuyendo en altura también, replicando la forma de la curva representada para la 
intensidad de campo eléctrico. Esto es, el crecimiento del óxido es más rápido en las zonas 
donde el campo eléctrico es mayor [14]. Por otra parte, hay ocasiones en las que para las 
mismas condiciones de oxidación y la misma punta de AFM, después de varias horas de trabajo, 
pasamos de obtener un único óxido en el proceso de oxidación a obtener una estructura 
compuesta por dos óxidos en proximidad, tal y como se muestra en la Fig. 3.19(b). Este 
resultado sólo puede explicarse considerando una evolución en la morfología de la punta de una 
forma simple a una forma doble. Si observamos detenidamente la estructura compuesta por los 
dos óxidos obtenida, podemos comprobar que uno de ellos presenta menor altura que el otro. 
Esto podría explicarse considerando la forma doble de la punta, esto es, compuesta por dos 
picos los cuales actuarían como dos puntas individuales situadas a distintas distancias de la 
muestra. De este modo, la intensidad de campo eléctrico en la superficie será menor para la 
punta más distante respecto a la más cercana, obteniéndose así dos óxidos con distintos 
tamaños, en donde el óxido más alto se formaría en aquella zona situada debajo de la punta más 
cercana. 
Por lo tanto, sin ningún lugar a dudas, uno de los aspectos más importantes, sino el más 
importante, a tener en cuenta para conseguir controlar la forma y el tamaño de las estructuras de 
óxido de una manera reproducible, es la morfología de la punta. Por ello, para los procesos de 
fabricación presentados en esta tesis, al inicio de cada sesión de trabajo se procederá a 
reemplazar la micro-palanca, a la cual se encuentra acoplada la punta de AFM, por otra nueva. 
 
3.4.2.5.2.- Dependencia con las propiedades intrínsecas de las muestras utilizadas: 
material y dopado. 
Como se verá en detalle en el siguiente apartado, los substratos epitaxiales presentan 
una menor rugosidad superficial que los substratos comerciales, lo cual es fundamental para la 
reproducibilidad del proceso de oxidación en distintas zonas de la muestra. En este sentido, para 
el desarrollo de este trabajo, utilizaremos substratos epitaxiales de GaAs(001). Estos substratos 
han sido obtenidos después de crecer 0.5 µm de GaAs en el sistema MBE sobre substratos 
comerciales de GaAs(001), sin introducir ningún dopado de manera intencionada (los detalles del 
crecimiento se muestran en el capítulo 4).  
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Dado que el proceso de oxidación, esto es, la formación de óxidos sobre la superficie, 
viene determinado inicialmente tanto por la concentración de grupos OH- y O-, como por la 
concentración de huecos presentes en la intercara, el tipo de dopado del substrato utilizado va a 
influir decisivamente en la cinética de oxidación. En concreto, tanto el voltaje umbral a partir del 
cual se observa oxidación, como el ritmo de crecimiento de los óxidos en función del voltaje 
aplicado, dependerán fuertemente del tipo de dopado que tenga el substrato. En este sentido, se 
ha observado que para substratos tipo n el voltaje umbral es menor que para substratos tipo p, 
observándose un ritmo de crecimiento del óxido en función del voltaje mayor para este último, ya 
que una vez iniciado el proceso de oxidación, disponemos de mayor concentración de huecos en 
los substratos tipo p respecto de los tipo n [35,36]. Para verificar esta dependencia, también se 
han realizado estudios en función del grado de iluminación en muestras de dopado tipo n, p, p++ 
y n++, observándose únicamente diferencias entre estados de iluminación y no iluminación en 
muestras tipo n++ [35]. Esto es atribuido fundamentalmente a que la concentración de huecos en 
ésta es mucho menor que en las otras, por lo que cualquier pequeño aumento en la 
concentración de huecos (formados al iluminarse la muestra) tiene unas repercusiones notables 
en la cinética del proceso de oxidación. Por lo tanto, estos resultados nos indican que a no ser 
que utilicemos substratos altamente dopados tipo n, la presencia de una concentración de 
huecos suficientemente elevada como para que tenga lugar el proceso de oxidación siempre 
está asegurada en condiciones de trabajo de iluminación y temperatura ambientales. 
En la Fig. 3.20 se muestran las alturas de los óxidos fabricados en función del voltaje 
aplicado entre la punta y la muestra para substratos comerciales con dopado tipo n y tipo p, así 
como para substratos epitaxiales. Para la fabricación de los puntos de óxido se mantuvo la punta 
fija en posiciones previamente determinadas mientras se aplicaba un voltaje variable entre -2V y 
-10V sobre la punta durante tiempos de 500 ms. La distancia entre la punta y la muestra se 
mantuvo constante a un valor de aproximadamente 12 nm, para una amplitud de oscilación de 
16 nm. Estos experimentos se llevaron a cabo con la misma punta y en las mismas condiciones 
de oxidación, de modo que las variaciones en el tamaño de los óxidos obtenidos son atribuidas a 
diferencias en la cinética de oxidación debidas a diferencias en el dopado del substrato. Durante 
el proceso de oxidación no se observó ningún efecto que evidenciara una evolución en la 
morfología de la punta. Como puede observarse en dicha Fig. 3.20, el comportamiento esperado 
en la cinética de oxidación para los distintos tipos de substratos se reproduce fielmente. En 
concreto, observamos un voltaje umbral para substratos con dopados tipo n y tipo p de unos -3V 
y -5V respectivamente, mientras que para nuestro substrato epitaxial obtenemos un voltaje 
Capítulo 3: La técnica de oxidación local mediante microscopía de fuerzas atómicas 
 
 91
umbral de unos -4V. Asimismo, observamos unas pendientes en los ajustes lineales de la altura 
del óxido frente al voltaje de 0.89, 1.42 y 2.21 para substratos comerciales con dopado tipo n, 
substratos epitaxiales y substratos comerciales con dopado tipo p respectivamente. Esto es, 
dado que en un substrato epitaxial, la densidad de huecos es mayor que en substratos con 
dopado tipo n y menor que los de tipo p, se obtienen tanto un voltaje umbral, como una cinética 
de crecimiento del óxido intermedios según era de esperar en vista a los resultados obtenidos 
por otros autores. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
3.5.-  Fabricación de substratos grabados. 
 
3.5.1.-  Descripción del sistema experimental. 
El microscopio de fuerzas atómicas utilizado en el desarrollo de este trabajo es un 
microscopio comercial de la casa Nanotec (descrito en el capítulo anterior). La electrónica  de 
este sistema está provista de unas salidas BNC (del inglés, “Bayonet Neill Concelman”) a través 
de las cuales podemos conocer en tiempo real durante el proceso de oxidación los valores de la 
señal generada en el fotodiodo que nos indican el estado de oscilación de la micropalanca, los 
Fig. 3.20.- Valores de la altura obtenida en puntos de óxido fabricados sobre distintos 
tipos de substratos (dopado tipo n (triángulos), p (cuadrados) y epitaxial (círculos)) para 
distintos valores de voltaje aplicado entre la punta y la muestra. 
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voltajes aplicados a los piezoeléctricos y el voltaje aplicado a la punta. Para gestionar el manejo 
completo del AFM se dispone de un programa informático desarrollado por Nanotec (WSxM) 
[55]. 
Para que el proceso de oxidación tenga lugar aplicamos un voltaje negativo sobre una 
punta conductora de Si con un alto dopado tipo n, mientras la muestra se mantiene en todo 
momento conectada a tierra según se indica esquemáticamente en la Fig. 3.21. En condiciones 
de exposición directa a la atmósfera circundante (al aire), tendremos una capa de agua 
adsorbida en la superficie de la muestra y la punta, cuyo espesor dependerá de la humedad 
relativa. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Dado que el valor de este parámetro (humedad relativa) es relevante en el proceso de 
oxidación, resulta de gran interés poder controlarlo, para lo que el microscopio es cubierto con 
una campana de vidrio. El interior de la campana comunica con el exterior a través de tres 
orificios presentes en la base del sistema AFM. Por dos de estos orificios se introducen sendos 
Fig. 3.21.- Representación esquemática del montaje del sistema experimental para establecer 
atmósferas de humedad relativa controlable. 
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flujos de nitrógeno seco y nitrógeno seco saturado con agua, mientras que el orificio restante se 
deja descubierto tal y como se esquematiza en la Fig. 3.21. Este orificio que se deja descubierto 
es aprovechado para introducir el sensor del higrómetro mediante el que mediremos la humedad 
relativa de la atmósfera creada en el interior de la campana con una precisión en la medida del 
1%. La idea consiste en regular las presiones parciales de ambos flujos mediante un 
manorreductor hasta alcanzar un valor estable de la humedad relativa de la atmósfera creada en 
el interior de la campana. 
Para obtener el flujo de nitrógeno seco saturado con agua, éste se hace circular por un 
matraz con agua desionizada antes de ser conducido al interior de la campana. El agua 
desionizada nos asegura que en el proceso de oxidación tan solo tendremos moléculas de H2O 
adsorbidas sobre la superficie del material a oxidar, evitando en este proceso introducir 
contaminación sobre la superficie que pudiera estar presente en el agua. 
En la Fig. 3.22 se muestra una fotografía del montaje experimental utilizado donde se 
señalan cada uno de los elementos descritos anteriormente. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Matraz con agua 
desionizada
Campana de 
vidrio
Entrada de 
nitrógeno seco
Entrada de 
nitrógeno seco 
saturado con agua
Cabeza del AFM
Higrómetro
Fig. 3.22.- Fotografía del montaje experimental utilizado en los experimentos de oxidación. 
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Para el manejo general del AFM, el tratamiento de las imágenes de AFM y la elaboración 
de los programas necesarios para realizar los procesos de litografía mediante oxidación local por 
AFM, haremos uso del software WSxM desarrollado por Nanotec [55]. 
 
3.5.2.- Procedimiento experimental. 
 
3.5.2.1.- Substratos utilizados en los experimentos. 
La reproducibilidad del proceso de oxidación en distintos puntos de la superficie 
dependerá en primera instancia de la rugosidad de dicha superficie, ya que un cambio en la 
rugosidad implicará un cambio de la intensidad de campo eléctrico debido a las variaciones de la 
distancia entre la punta y la muestra. Como se comentó anteriormente, para el desarrollo de este 
trabajo, se utilizarán substratos crecidos epitaxialmente en el sistema MBE (substratos 
epitaxiales), los cuales presentan menor rugosidad superficial que los substratos de GaAs(001) 
comerciales. En la Fig. 3.23 se muestran las imágenes AFM de la morfología superficial 
correspondientes a un substrato de GaAs(001) comercial (a) y un substrato epitaxial de 
GaAs(001) (b). Como puede observarse en estas imágenes, los substratos comerciales 
muestran unos rasgos típicos superficiales formados por rayas y hendiduras como consecuencia 
de los procesos de pulido y corte de los lingotes de GaAs realizados en el proceso de obtención 
de las obleas. Por otro lado, los substratos epitaxiales muestran una superficie con terrazas 
extendidas de una altura del orden de la monocapa atómica. En la parte inferior de la Fig. 3.23 
se muestran los perfiles obtenidos sobre la superficie de los dos tipos de substratos a lo largo de 
la dirección cristalográfica [110], en los que se hace patente esta diferencia de la rugosidad de la 
superficie observada entre los dos tipos de substratos. Realizando un análisis estadístico de esta 
rugosidad de la superficie, obtenemos unos valores RMS (del inglés, “Root Mean Square”) de 
0.27nm para los substratos comerciales y 0.14nm para los substratos epitaxiles. Este valor RMS 
se define como el valor cuadrático medio dado por la expresión 3.14. 
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 donde iz es el valor de la altura correspondiente a la posición i, y z es el valor medio de 
la rugosidad de la superficie. 
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3.5.2.2.- Preparación de la muestra. 
 Los substratos epitaxiales crecidos en el MBE tienen un tamaño de ¼ de una oblea de 
GaAs(001) de 2 ó 3  pulgadas de diámetro, por lo que una vez extraído el substrato del sistema 
MBE y despegado del porta-substratos de Si, éste es troceado en porciones de un tamaño 
aproximado de 0.5 cm x 0.5 cm, que serán las muestras sobre las que trabajaremos a 
continuación. Para ello, introducimos un pequeño defecto orientado a lo largo de alguna de las 
direcciones de fácil exfoliación mediante una punta de diamante. Para el caso de substratos de 
GaAs(001), estas direcciones se corresponden con las direcciones cristalográficas [110] y 
[ 011 ]. Una vez introducido el defecto, al presionar ligeramente sobre él, éste se propagará 
longitudinalmente, dividiendo al substrato en dos trozos. Repitiendo este proceso a lo largo de 
ambas direcciones, obtendremos porciones del substrato del tamaño deseado. 
Fig. 3.23.- Imágenes AFM correspondientes a la superficie de un substrato de GaAs(001) 
comercial (a) y un substrato de GaAs(001) epitaxial (b). En la parte inferior de la figura se 
muestran los perfiles tomados a lo largo de la dirección [110]. 
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Para poder llevar a cabo el proceso de oxidación es necesario que la muestra esté 
conectada a tierra. Esta conexión se realizará a través del porta-muestras del AFM (fabricado de 
Al), el cual se encuentra a su vez conectado a tierra a través de la electrónica del sistema. 
Convencionalmente, para asegurar una buena conexión eléctrica entre la muestra y el porta-
muestras se hace uso de una disolución de pintura de plata y acetona. Dado que la muestra que 
queremos litografiar será introducida en el sistema MBE para su posterior recrecimiento, 
deberemos extremar las precauciones para evitar cualquier contacto físico entre la muestra y 
aquellos elementos que pudieran introducir agentes contaminantes sobre la superficie de ésta, 
como pueden ser el mismo porta-muestras del AFM o substancias como la pintura de plata, que 
contiene disolventes. Para salvaguardar estos inconvenientes, la muestra es convenientemente 
pegada con In sobre un pequeño porta de Si (Fig. 3.24) (del mismo modo que se procede con las 
muestras que se introducen en el sistema MBE), asegurando de este modo que la muestra no 
entre en ningún momento en contacto físico con el porta-muestras del AFM al ser colocado sobre 
éste. Por otra parte, el In es un excelente material conductor de la electricidad, por lo que para 
asegurar la conexión entre el porta-muestras y la muestra, el porta de Si sobre el que se pega la 
muestra es cubierto por todas sus caras de In. El peso del conjunto formado por el trozo de Si y 
la muestra es suficiente para establecer el contacto eléctrico entre éste y el porta-muestras del 
AFM, simplificando así el montaje de la muestra en el sistema experimental. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Previo al proceso de oxidación, se realizan unas marcas sobre la superficie de la 
muestra que servirán para la posterior localización de la zona litografiada. Estas marcas 
consistirán en dos rayas perpendiculares de unas 10-15 µm de ancho en forma de “L” grabadas 
a) b)
Muestra
Porta de Si 
cubierto de In
Porta de Al 
del AFM  
Fig. 3.24.- Fotografía de una 
muestra de GaAs(001) pegada 
a un pequeño porta de Si 
totalmente cubierto de In (a). 
En (b) se muestra la fotografía 
del conjunto “porta de Si-
muestra” sobre el porta de Al 
del AFM. 
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con una punta de tungsteno. Para evitar introducir impurezas en este paso, la punta utilizada es 
desengrasada previamente mediante un tratamiento químico con acetona, etanol e isopropílico, 
seguido de un proceso de aclarado en abundante agua desionizada. Para evitar en la medida de 
lo posible la contaminación de la superficie de las muestras preparadas, éstas son introducidas 
posteriormente en cajas de teflón, las cuales son a su vez almacenadas en una cámara de 
metacrilato en cuyo interior se establece un flujo continuo de nitrógeno seco en condiciones de 
presión superior a 1 atm. 
 
3.5.2.3.- Diseño de los motivos del grabado. 
 En este paso se establece el diseño del grabado que pretendemos fabricar mediante 
oxidación local con AFM. Para ello se elabora un programa informático (haciendo uso del 
software WSxM) que mandará las instrucciones necesarias a la cabeza del AFM y al elemento 
piezoeléctrico para reproducir el diseño que hayamos ordenado ejecutar. En este programa se 
asignarán valores concretos a cada uno de los parámetros involucrados en el proceso de 
oxidación, así como la distribución geométrica de los motivos del grabado. Así pues, cambiar el 
diseño de nuestro grabado será tan fácil como desarrollar un nuevo programa. 
   
3.5.2.4.- Posicionamiento en la muestra. 
Una vez realizados los pasos de preparación y selección del diseño, se procede a situar 
la punta del AFM dentro de lo que denominaremos “área de escritura”, que comprende aquella 
región de la muestra cercana a las marcas realizadas mecánicamente. Para visualizar las 
marcas definidas sobre la superficie de la muestra con una magnificación de hasta un factor 
x891, disponemos de un sistema óptico provisto de una cámara CCD situado sobre la cabeza del 
AFM (Fig. 3.25 (a)). En la Fig. 3.25 (b) se muestra una imagen, capturada mediante este sistema 
óptico, de la micro-palanca de AFM sobre la muestra dentro del área de escritura. En esta 
imagen, la punta de AFM se encuentra a tan solo unas decenas de nanómetros de la superficie 
de la muestra. Mediante este procedimiento se logra localizar la zona litografiada con un error de 
±5 µm de una manera reproducible. 
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3.5.2.5.- Determinación de las condiciones de trabajo. 
Antes de comenzar a realizar ninguna medida y/o proceso de oxidación, deberemos 
ajustar las condiciones de medida de modo que estemos operando en régimen de no-contacto, 
ya que de esta manera aseguramos que la interacción física entre la punta y la muestra sea 
mínima. A continuación, dependiendo del tamaño y la forma de los motivos del grabado que 
vayamos a realizar y en base al diseño del grabado seleccionado, deberemos ajustar las 
condiciones de trabajo. Esto es, seleccionar adecuadamente la amplitud de oscilación de la 
micro-palanca, la distancia entre la punta y la muestra, la humedad relativa de la atmósfera en la 
que estemos trabajando, el voltaje aplicado a la punta y el tiempo que se mantiene aplicado este 
voltaje (tiempo de oxidación). 
Para poder conocer in-situ tanto la amplitud de oscilación de la micro-palanca, como la 
distancia entre la punta y la muestra para unas condiciones de trabajo dadas, haremos uso de un 
osciloscopio, en el cual registraremos las señales correspondientes a la registrada por el 
fotodiodo y al voltaje aplicado al elemento piezoeléctrico sobre el que se encuentra situada la 
muestra. La lectura en el osciloscopio de la señal procedente del fotodiodo vendrá dada en 
voltios, después de que esta señal pase por un conversor I/V. La señal medida en el fotodiodo 
nos aportará información acerca de la dinámica de la micro-palanca, mientras que el voltaje 
aplicado al elemento piezoeléctrico nos aportará información acerca de los desplazamientos 
sufridos por éste. Realizando convenientemente un calibrado previo tal y como se muestra a 
Fig. 3.25.- Fotografía del sistema óptico integrado en el sistema de medida AFM (a). En (b) se 
muestra una imagen captada mediante este sistema óptico de la micro-palanca a tan solo unas 
decenas de nanómetros de la superficie, dentro del área de escritura (zonas sobre la superficie 
próximas a las marcas litografiadas mecánicamente). 
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continuación, puede obtenerse la relación existente entre el voltaje correspondiente a la señal en 
el fotodiodo (medida en el osciloscopio) y los nanómetros equivalentes. De este modo, mediante 
la medida de la señal de la amplitud de oscilación de la micro-palanca en el osciloscopio, 
podemos acceder a toda la información respecto a la dinámica de ésta directamente en 
nanómetros. 
En la Fig. 3.26 se muestra la evolución en la dinámica de la micro-palanca (voltaje en eje 
Y) en función del voltaje aplicado al elemento piezoeléctrico para aproximar la micro-palanca a la 
muestra (eje X). Inicialmente, la micro-palanca se encuentra oscilando con una amplitud dada 
sobre la superficie (región I en Fig. 3.26). A continuación, se comienza a acercar lentamente la 
muestra a la micro-palanca aplicando para ello un voltaje determinado al elemento piezoeléctrico 
(región II en Fig. 3.26). Como puede observase, la amplitud de oscilación de la micro-palanca 
comienza a disminuir de manera progresiva a medida que la punta se acerca a la superficie de la 
muestra. Una vez que la muestra y la punta acoplada a la micro-palanca han entrado en contacto 
físico (amplitud de oscilación cero), si se continúa elongando el elemento piezoeléctrico (se 
aplica un voltaje mayor), la micro-palanca y la muestra se desplazan de manera solidaria, 
teniendo lugar la deflexión de la micro-palanca (región III en Fig. 3.26). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3.26.- Señal recogida por el fotodiodo del sistema AFM correspondiente a: I) la 
amplitud de oscilación de la micro-palanca en interacción con la muestra para un punto de 
trabajo (setpoint) dado; II) disminución de la amplitud de oscilación de la micro-palanca 
al irse acercando la punta de AFM a la superficie de la muestra; III) la micro-palanca deja 
de oscilar y se deflecta. 
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Dado que en la región III de la Fig. 3.26, la micro-palanca se está deflectando una vez 
que contacta físicamente con la muestra (amplitud de oscilación nula), la pendiente de la recta 
trazada por la señal registrada en el fotodiodo nos marcará el grado de deflexión de la micro-
palanca. Esta pendiente dependerá de los factores geométricos de dicha micro-palanca (longitud 
fundamentalmente). Normalmente, para un mismo modelo de micro-palanca, este valor (longitud 
de la micro-palanca) puede variar de unas micro-palancas a otras debido a la dispersión 
obtenida en el proceso de fabricación de las mismas. Consecuentemente, cada micro-palanca 
podrá oscilar de manera diferente para una misma fuerza excitadora, mostrando una pendiente 
distinta en el régimen de deflexión mostrado en la región III de la Fig. 3.26. Por ello, cada vez 
que reemplacemos una micro-palanca por otra realizaremos un calibrado de ésta. 
Este calibrado lo realizaremos a partir de la recta obtenida en la región III de la Fig. 3.26, 
correspondiente al régimen en el que la micro-palanca y la muestra se mueven solidariamente, 
cumpliéndose la relación )()( nmYnmX ∆=∆ , esto es, que el desplazamiento realizado por el 
elemento piezoeléctrico sea igual a la deflexión sufrida por la micro-palanca. Para poder convertir 
el voltaje aplicado al elemento piezoeléctrico (Vp) en los nanómetros que éste se ha elongado en 
la dirección vertical, se realizó previamente un calibrado mediante la medida de una muestra 
patrón, obteniéndose un valor de conversión Cpiezo=34.74 nm/Vp. De este modo, resolviendo la 
expresión 3.15, podremos calcular el factor de conversión (Cfotodiodo), el cual nos permitirá 
convertir la señal procedente del fotodiodo (Vf), correspondiente a la oscilación de la micro-
palanca, en nanómetros. 
 
fotodiodofpiezop CVYCVX )()( ∆=∆      (3.15) 
 
Para el caso concreto mostrado en la Fig. 3.26, a partir de la expresión 3.15 se obtendría 
un valor Cfotodiodo ∼ 76 nm/ Vf. Conocido Cfotodiodo, podría conocerse la amplitud de oscilación de la 
micro-palanca en nanómetros sin más que medir sobre la pantalla del osciloscopio los voltios 
correspondientes a dicha amplitud y multiplicarlos posteriormente por este factor. Por otra parte, 
para la medida de la distancia entre la punta y la muestra (en nanómetros), para un setpoint 
dado, bastaría con medir los voltios aplicados al elemento piezoeléctrico hasta justo el momento 
en el que la micro-palanca y la muestra comienzan a moverse solidariamente (región II en Fig. 
3.26) y multiplicarlos por el factor Cpiezo. 
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Una vez que se han seleccionado los valores de los diferentes parámetros que 
determinan nuestras condiciones de trabajo, éstos son introducidos en el programa informático 
(WSxM) y se procede a su ejecución. En este punto deberemos tener la precaución de revisar 
que todas las condiciones experimentales sean estables, con el objetivo de obtener un grabado 
lo más uniforme posible y reproducible para la fabricación de distintas muestras con 
características similares. Para los experimentos realizados donde se varíe la humedad relativa, 
una vez alcanzado el valor deseado para ésta, se dejará un tiempo de espera de unos 30 
minutos aproximadamente para asegurar un valor estable. 
 
Para la caracterización morfológica del grabado fabricado, en principio, utilizaremos la 
misma punta con la que se ha realizado todo el proceso de oxidación, extremando la precaución 
en el modo de medida utilizado, procurando en todo momento que sea el correspondiente al 
régimen de no-contacto, para evitar en lo posible la modificación de la morfología de la punta. 
 
Una vez que se ha realizado el grabado, se procede a registrar gráficamente la posición 
relativa de la micro-palanca respecto de las marcas realizadas sobre la superficie de la muestra 
(imagen mostrada en la Fig. 3.25(b)). La imagen es capturada con una resolución de 640x480 
píxeles y con un aumento de un factor x891. Sin lugar a duda, éste es el punto más crítico en 
todo el proceso de fabricación, ya que  todos los procesos posteriores de caracterización 
morfológica y óptica de estas zonas después del proceso de crecimiento epitaxial, dependen del 
éxito logrado en la localización de la zona litografiada. 
 
3.5.3.- Obtención de substratos grabados. 
Aplicando los resultados obtenidos en el estudio del proceso de oxidación local para la 
fabricación de estructuras de óxido con control en su tamaño y forma, se fabricarán matrices 
bidimensionales de óxidos mediante la técnica de oxidación local con un AFM sobre substratos 
de GaAs(001). Estos óxidos así fabricados  están compuestos fundamentalmente por las 
especies químicas Ga2O3 y As2O3 [8,56], de modo que después de realizar un ataque químico 
con HF (49%), éstos serán eliminados selectivamente frente al GaAs, resultando matrices 
bidimensionales de agujeros de tamaño nanométrico situados espacialmente exactamente en 
aquellos lugares donde habíamos fabricado los puntos de óxido. Como se verá en detalle a lo 
largo de este apartado, la forma y el tamaño de los agujeros obtenidos dependerá de la forma y 
el tamaño de las estructuras de óxido inicialmente fabricadas. Para estudiar la dependencia del 
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proceso de nucleación del InAs, durante el proceso de crecimiento epitaxial, con la forma y el 
tamaño de los agujeros, se procedió a la fabricación de matrices de óxidos con distintas 
características geométricas. 
Estudios experimentales sobre la composición química de superficies de substratos de 
GaAs(001) tratadas con HF, demuestran que después de dicho ataque se obtiene una superficie 
rica en As, parcialmente cubierta por diferentes especies de una composición elemental dada por 
la fórmula Ga-Fx, con una disminución apreciable de las impurezas de carbono presentes sobre 
dichas superficies [57,58]. Estos compuestos de fluoruro serán eliminados de la superficie 
mediante un tratamiento con agua desionizada, resultando finalmente una superficie 
parcialmente cubierta por óxidos tanto de Ga como de As en iguales proporciones [57]. 
Como paso previo al crecimiento epitaxial, el proceso de ataque químico con HF fue 
optimizado sobre substratos comerciales de GaAs(001), con el objetivo de obtener superficies 
planas a nivel de monocapa atómica, libres de óxido e impurezas. Este tipo de superficie es la 
que tenemos que conseguir entre los motivos del grabado (nanoagujeros) definido sobre el 
substrato para abordar con posibilidades de éxito la obtención de puntos cuánticos de InAs 
únicamente en los lugares impuestos por los motivos del grabado. 
 
Para realizar este proceso de optimización, se procedió a realizar dicho ataque sobre 
distintas muestras para un tiempo de ataque de 15s, 30s, 1min y 5min. Después de realizar el 
ataque químico para cada uno de los tiempos indicados, la muestra se aclara abundantemente 
(8 aclarados) en agua desionizada, interrumpiendo así el proceso de ataque químico, a la vez 
que se eliminan los restos de fluoruros que pudieran quedar sobre la superficie. Con el objetivo 
de evitar introducir impurezas sobre la superficie de los substratos durante este proceso, los 
recipientes utilizados son desengrasados y almacenados en una cámara donde se establece un 
flujo de nitrógeno seco constante. Por otra parte, antes de realizar el ataque químico, los 
recipientes se mantienen llenos con HF durante aproximadamente 45 minutos en un proceso de 
limpieza previo. A continuación, se renueva el ácido y se procede a realizar el ataque. 
En la Fig. 3.27 se muestran las imágenes AFM correspondientes a la morfología de la 
superficie de GaAs(001) obtenida después de realizar el ataque con HF para tiempos de ataque 
de 15s (a), 30s (b), 1min (c) y 5min (d). Como puede observarse en los perfiles trazados sobre 
las imágenes AFM de las distintas superficies obtenidas (parte inferior en Fig. 3.27), a medida 
que aumentamos el tiempo de ataque, el valor RMS de la rugosidad superficial disminuye. En 
concreto, para un tiempo de 5 min se obtiene un mínimo en este valor (0.23 nm), no 
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observándose mayor evolución para tiempos de ataque superiores a 5 min. Así pues, a la vista 
de estos resultados se decidió realizar el ataque químico con HF durante tiempos de 5 min para 
eliminar los óxidos de GaAs, procediendo sistemáticamente siguiendo los pasos indicados. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Una vez controlado el proceso de ataque químico mediante un tratamiento de la 
superficie con HF(49%) (5 min) con el objetivo de eliminar selectivamente los óxidos de GaAs 
sobre substrato de GaAs(001), manteniendo una superficie plana a nivel de la monocapa 
atómica, se procedió a la fabricación de los substratos grabados que serán posteriormente 
introducidos en el reactor MBE. 
En la Fig. 3.28 se muestran las imágenes AFM de una matriz de óxidos simples (a), y la 
matriz de agujeros obtenida después de realizar el ataque químico con HF (49%) durante 5 
minutos (b), así como los perfiles trazados sobre la imagen AFM de uno de los óxidos de la 
matriz de óxidos simples de altura “h” (línea roja) y la imagen AFM del agujero (motivo) de 
profundidad “d” resultante después de realizar dicho ataque químico (c). Para la fabricación de la 
matriz de óxidos presentada se aplicó un voltaje de -8V sobre la punta para un tiempo de 
oxidación de 500 ms, manteniendo una distancia entre ésta y la muestra de 10 nm, para una 
amplitud de oscilación de 8 nm. La humedad relativa se mantuvo en un valor del 30%. Como 
puede observarse en los perfiles mostrados, las dimensiones y la forma del perfil del agujero 
obtenido después del tratamiento con HF replican la forma y las dimensiones del perfil del óxido 
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Fig. 3.27.- Imágenes AFM (2x2 µm) de la morfología de la superficie de un substrato de GaAs(001) 
después de realizar un ataque con HF al 49% durante 15 s (a), 30 s (b), 1 min (c) y 5 min (d). En la parte 
inferior de la figura se adjuntan los perfiles trazados sobre la superficie y los valores RMS de la misma 
para cada uno de los tiempos de ataque. 
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inicial, dentro del error en la medida introducido por la convolución entre la punta del AFM y el 
perfil de la superficie. Esto es, seleccionando el tamaño y la forma de los óxidos fabricados, 
podremos seleccionar directamente el tamaño y la forma de los agujeros que formarán nuestro 
grabado. En otras palabras, controlando la cinética de crecimiento del óxido como se ha 
mostrado en apartados anteriores, podremos controlar el diseño de los motivos del grabado. 
Típicamente, en el proceso de fabricación de estos  óxidos simples se han obtenido 
distribuciones de óxidos con una dispersión del 6% en la altura y una dispersión del 10% en el 
diámetro, para unas dimensiones de óxido simple similares a las presentadas en la Fig. 3.28. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Cuando el ataque con HF se realiza sobre una matriz inicial de óxidos dobles, al igual 
que para el caso de los óxidos simples, se obtiene una matriz de agujeros de las mismas 
dimensiones y forma que el negativo del perfil del óxido inicial. Esto puede observarse en la Fig. 
3.29 donde se muestran las imágenes AFM de una matriz de óxidos dobles (a), y la matriz de 
agujeros obtenida después de realizar el ataque químico con HF (49%) durante 5 minutos (b), 
así como los perfiles trazados sobre las imágenes AFM de uno de los óxidos y el agujero 
resultante después del ataque químico (c). Para la fabricación de la matriz de óxidos dobles 
presentada se aplicó un voltaje de -14V sobre la punta para un tiempo de oxidación de 500 ms, 
Fig. 3.28.- Imágenes AFM de una matriz de 
óxidos simples (a) y los agujeros obtenidos 
después de realizar el ataque químico con HF 
(49%) durante 5 min (b). En (c) se presenta el 
perfil trazado sobre uno de los óxidos de la 
matriz (altura h) y el agujero resultante 
después de realizar el ataque químico 
(profundidad d). 
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manteniendo una distancia entre ésta y la muestra de 12 nm. La amplitud de oscilación de la 
micro-palanca se mantuvo en un valor de 11 nm y la humedad relativa en un valor del 30%. Al 
contrario que para el caso de óxidos simples, donde se pueden fabricar matrices de hasta 400 
puntos de óxido en una misma sesión controlando el tamaño de una manera reproducible, para 
el caso de los óxidos dobles se obtienen distribuciones de óxidos con una dispersión del 10% en 
las dimensiones laterales y de hasta el 30% en la altura, no pudiéndose fabricar matrices tan 
extensas como para el caso de los óxidos simples. Esto es debido fundamentalmente a las 
condiciones extremas a las que se somete la punta en el proceso de oxidación para conseguir 
óxidos dobles, esto es, altos voltajes, largos tiempos de oxidación y/o pequeñas distancias entre 
la punta y la muestra (mayor interacción interatómica entre óxido y punta), lo cual producirá un 
gran deterioro de la punta. 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Además, mediante esta técnica de fabricación, idealmente también podría controlarse 
con una precisión nanométrica la posición de cada uno de los motivos. En la Fig. 3.30 se 
muestran distintas imágenes AFM correspondientes a distintos diseños para la distribución 
espacial de los óxidos. En estas imágenes puede observarse un desalineamiento de los óxidos 
fabricados en las distintas estructuras, lo cual es debido a efectos de deriva en los 
Fig. 3.29.- Imágenes AFM de una matriz de 
óxidos dobles (a) y los agujeros obtenidos 
después de realizar el ataque químico con HF 
(49%) durante 5 min (b). En (c) se presenta el 
perfil trazado sobre uno de los óxidos de la 
matriz y el agujero resultante después de 
realizar el ataque químico. 
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desplazamientos realizados por el elemento piezoeléctrico. En principio, estos inconvenientes no 
deberían limitar en absoluto la potencialidad de la técnica en sí misma, ya que en la actualidad 
existen equipos comerciales provistos de sistemas de posicionamiento [59], los cuales permiten 
obtener un posicionamiento con un error inferior a un nanómetro. Mediante el uso de uno de 
estos sistemas podría, por lo tanto, controlarse la posición de formación de las estructuras de 
óxido fabricadas con una resolución nanométrica. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Del análisis del perfil del óxido y el agujero resultante después de realizar el ataque 
químico con HF, puede obtenerse la relación entre el volumen del óxido generado (compuesto 
fundamentalmente por las especies Ga2O3 y As2O3) y el volumen de material de GaAs 
consumido en el proceso de oxidación, correspondiéndose este último con el volumen del 
agujero obtenido. El volumen del óxido será proporcional a la altura total del óxido (h+d), 
mientras que el volumen del GaAs consumido será proporcional a la profundidad de dicho 
agujero (d). Por lo tanto, dado que la dimensiones laterales del óxido y el agujero son las 
mismas, la relación entre ambos volúmenes vendrá dada por la expresión 3.16. 
 
Fig. 3.30.- Imágenes AFM de puntos de óxido con control en el 
posicionamiento. Se muestran distintos diseños en los que se varían las 
posiciones de formación del óxido. Los óxidos muestran una altura y un 
diámetro de 4.9±0.3 nm y 113±12 nm respectivamente. 
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Los volúmenes por mol de los compuestos GaAs, Ga2O3 y As2O3 son 24.77 cm3/mol, 
65.74 cm3/mol y 68.04 cm3/mol respectivamente. Así pues, Considerando una reacción ideal en 
el proceso de oxidación en la que 2 moles de GaAs reaccionan con los huecos del substrato y 
los grupos OH- para dar 1 mol de Ga2O3 y 1 mol de As2O3 (expresión 3.2a), idealmente 
tendríamos una relación 7.2
2
)( 3232 =+
GaAs
OAsOGa
V
V
, que es mayor que lo obtenido experimentalmente 
según la expresión 3.16. Esto quiere decir que la composición final del óxido obtenido no 
presenta una cantidad equitativa de especies Ga2O3 y As2O3, lo cual podría explicarse si 
consideramos las reacciones que tienen lugar en las intercaras entre el óxido y el agua, y entre 
el óxido y el substrato de GaAs, según las cuáles se favorece una disminución de la especie 
As2O3 en el volumen del óxido [30,31], como se comentó en el apartado 3.2. 
Para nuestro caso concreto, despejando de la expresión 3.16, obtenemos una relación 
9.1
32
32 ≅
OAs
OGa
V
V
, lo cual concuerda con el resultado experimental obtenido por Y. Okada et al. [8] 
según el cual  obtuvieron una relación 5.1
32
32 ≥
OAs
OGa
V
V
 en la composición de óxidos fabricados 
mediante la técnica de oxidación local por AFM en substratos de GaAs(001) [8].  
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3.6.- Conclusiones. 
En este capítulo se ha procedido a optimizar un proceso de fabricación de substratos 
grabados basado en la técnica de oxidación local por AFM sobre substratos epitaxiales de 
GaAs(001), con el objetivo de obtener superficies grabadas preservando al mismo tiempo una 
morfología en la superficie plana (rugosidad del orden de la altura de la monocapa atómica) y 
libre de impurezas. Entre los resultados obtenidos cabe destacar: 
 
• Se ha optimizado un proceso de ataque químico con HF(49%) durante 5 min para 
conseguir eliminar selectivamente el óxido de GaAs sobre superficies de GaAs(001). 
Mediante este ataque químico conseguimos igualmente eliminar los puntos de óxido 
fabricados mediante oxidación local por AFM, manteniendo una superficie plana a 
nivel de la monocapa atómica entre los motivos del grabado. 
• El estudio experimental de la cinética de crecimiento del óxido fabricado en función 
de los distintos parámetros experimentales involucrados en el proceso de oxidación 
(voltaje aplicado entre punta y muestra, distancia punta-muestra, tiempo de 
oxidación y humedad relativa), ha hecho posible el control tanto la forma como el 
tamaño de las estructuras de óxido obtenidas, seleccionando adecuadamente las 
condiciones experimentales de oxidación. 
• Se ha optimizado un proceso de fabricación de substratos grabados con 
distribuciones de óxidos simples y óxidos dobles, consiguiéndose una mayor 
reproducibilidad en la forma y las dimensiones de los óxidos en las distribuciones de 
óxidos simples (dispersión en el valor medio para la altura y el diámetro en torno a 
un 6% y un 10% respectivamente) respecto de las distribuciones de óxidos dobles 
(dispersión en el valor medio para la altura y el diámetro en torno a un 30% y un 
10% respectivamente). 
• El tamaño y la forma de los agujeros obtenidos en los substratos litografiados con 
matrices de puntos de óxido, es similar al tamaño y la forma de los óxidos 
fabricados. Este resultado hace posible controlar la forma y el tamaño de los 
agujeros resultantes sin más que variar la forma y el tamaño de los puntos de óxido 
inicialmente fabricados. 
• Aunque mediante esta técnica puede obtenerse una gran precisión en el 
posicionamiento de las estructuras de óxido fabricadas con un error de nanómetros, 
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se ha observado una gran dependencia con el sistema experimental utilizado, y en 
concreto con la estabilidad en el comportamiento del elemento piezoeléctrico. No 
obstante, este problema puede ser resuelto fácilmente, ya que en la actualidad 
existen sistemas altamente sofisticados tecnológicamente, mediante los que se 
consigue un error inferior a un nanómetro en el posicionamiento. 
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 Capítulo 4: Crecimiento selectivo de InAs 
sobre substratos grabados de GaAs(001). 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
En este capítulo, en primer lugar se realizará una breve exposición de los aspectos más 
relevantes a tener en cuenta para entender los procesos de migración y nucleación de los 
átomos del material depositado sobre superficies grabadas, pasando posteriormente a la 
exposición de los resultados experimentales obtenidos en el desarrollo de un proceso de 
crecimiento epitaxial de InAs sobre substratos de GaAs(001) plenamente compatible con 
substratos grabados. Para ello, en primer lugar se expondrán los resultados obtenidos en los 
procesos de optimización de la desorción del óxido de GaAs mediante H, optimización en la 
preparación de la intercara substrato-epitaxia y estudio de la cinética de incorporación/desorción 
del InAs sobre superficies de GaAs(001), en substratos planos (sin grabado). A continuación, 
éstos se validarán (los resultados obtenidos sobre substratos planos) sobre substratos grabados 
mediante la técnica de oxidación por AFM. Finalmente, con el objetivo de validar todo el proceso 
de fabricación presentado para la obtención de puntos cuánticos con control en su lugar de 
formación y alta eficiencia de emisión óptica, se presentarán los resultados obtenidos en la 
caracterización óptica mediante micro-fotoluminiscencia de un punto cuántico aislado obtenido 
mediante el proceso de fabricación presentado en esta tesis. 
 
4.1.- Introducción. 
 Como ya se comentó en el capítulo 1, los puntos cuánticos resultan de gran interés para 
el desarrollo y el diseño de nuevos dispositivos opto-electrónicos debido a sus reducidas 
dimensiones, lo que les confiere extraordinarias propiedades respecto a las del material volumen 
en términos de confinamiento cuántico. En este sentido, se han realizado numerosos trabajos en 
los que se propone a este tipo de estructuras para el desarrollo de dispositivos tales como 
transistores de un solo electrón [1,2] o emisores de fotones individuales [3,4], en los que se 
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aprovechan las propiedades cuánticas ofrecidas por un punto cuántico aislado. Estas 
aproximaciones se han llevado a cabo utilizando diferentes sistemas de materiales con 
diferentes parámetros de red, tales como In(Ga)As/GaAs(001) [5-7] , In(Ga)P/GaAs(001) [8] o 
Ge/Si(001) [9,10]. En la mayoría de las aproximaciones abordadas se han utilizado puntos 
cuánticos auto-ensamblados, cuya formación tiene lugar de manera espontánea cuando sobre 
un material de un parámetro de red dado se deposita otro material con un parámetro de red 
diferente (desajuste entre los parámetros de red  > 2%). Los puntos cuánticos auto-ensamblados 
muestran un carácter aleatorio en el proceso de formación en cuanto a posicionamiento se 
refiere cuando éste tiene lugar sobre superficies planas, sin grabado, lo cual limita 
considerablemente sus posibles aplicaciones, por lo que sería deseable conseguir un control en 
el lugar de formación de dichos puntos cuánticos sobre la superficie. En este sentido, en los 
últimos años se han propuesto y llevado a cabo numerosas aproximaciones para lograr un 
control en el orden y el lugar de formación de puntos cuánticos, las cuales pueden dividirse en 
dos grupos básicamente.  
En un primer grupo, estarían englobadas aquéllas en las que se aprovechan las 
propiedades de las superficies para conseguir distribuciones de puntos cuánticos con orden 
lateral y vertical: i) superficies de alto-índice o vecinales [11,12]; ii) superficies en las que se 
inducen campos de tensiones con anisotropía mediante la introducción de dislocaciones [13,14], 
mediante la presencia de otras capas de puntos cuánticos subyacentes [15-17], o mediante la 
fabricación de superredes tensadas de periodo corto con modulación de composición para 
obtener campos de tensiones anisótropos en la superficie [18-20]. No obstante, estas 
estrategias, aunque por lo general permiten conseguir un cierto grado de ordenamiento, no 
permiten controlar el lugar de formación, ni permiten seleccionar a priori la distancia entre puntos 
cuánticos (densidad). 
En un segundo grupo, tendríamos aquellas estrategias basadas en el crecimiento sobre 
superficies grabadas. Entre ellas pueden distinguirse a su vez dos subgrupos: i) crecimiento 
epitaxial selectivo en el que se utilizan máscaras fabricadas sobre la superficie del substrato [21-
24]; ii) crecimiento epitaxial sobre superficies grabadas mediante diversas técnicas de litografía 
[25-33]. 
En este trabajo de tesis se ha desarrollado una aproximación para obtener puntos 
cuánticos de InAs con control en su lugares de formación sobre substratos grabados de 
GaAs(001). Como se detallará a lo largo de este capítulo, todos los procesos involucrados en 
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esta aproximación deben ser plenamente compatibles con el uso de substratos grabados, los 
cuales imponen ciertas restricciones: 
 
• Limitación en la temperatura del substrato: dado que la migración de los átomos sobre la 
superficie de compuestos semiconductores III-V comienza a ser apreciable para 
temperaturas superiores a los 500 ºC, la temperatura del substrato máxima de trabajo no 
deberá superar este valor, para evitar la posible evolución de la morfología de la 
superficie que degrade o haga desaparecer los motivos del grabado, los cuales 
impondrán aquellos lugares de formación de los puntos cuánticos después de llevar a 
cabo el crecimiento epitaxial [30]. 
• Limitación en el espesor de la capa espaciadora de GaAs: debido a la presencia de 
centros de recombinación no radiativa en la intercara con el substrato, para obtener 
puntos cuánticos con altas eficiencias de emisión óptica, inicialmente fue necesario 
desarrollar un proceso de preparación de la superficie, el cual incluye el crecimiento de 
una capa espaciadora de GaAs para alejar dichos puntos cuánticos tanto como sea 
posible de la intercara. Los motivos del grabado pueden ser sitios de nucleación 
preferente también para la nucleación de GaAs durante el crecimiento de esta capa 
espaciadora. Por esta razón, dependiendo de la cinética de crecimiento en el interior del 
motivo durante el crecimiento de esta capa espaciadora, el frente de crecimiento puede 
evolucionar hacia una superficie plana, degradando seriamente el grabado del substrato. 
Así, el espesor de esta capa estará limitado y su valor máximo dependerá del modo y 
condiciones de crecimiento empleados en cada caso. Al igual que en el punto anterior, 
este proceso deberá preservar los motivos del grabado sobre la superficie. 
 
4.1.1.- Crecimiento epitaxial sobre substratos grabados. 
 La movilidad de los átomos de Ga sobre la superficie de un substrato de GaAs(001) 
durante el crecimiento epitaxial, así como los procesos de difusión que tienen lugar sobre dicha 
superficie a las temperaturas de substrato de trabajo habituales cuando se utilizan substratos 
grabados (entre 450 ºC y 500 ºC) [34], pueden hacer evolucionar la forma y el tamaño de los 
motivos del grabado definido sobre la superficie de los substratos, pudiendo alterar de esta 
manera el posterior proceso de nucleación de InAs en el interior de éstos. En este sentido, en la 
literatura pueden encontrarse numerosos trabajos basados en distintos sistemas materiales en 
los que se trata de explicar los resultados experimentales obtenidos relativos a la nucleación 
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preferente en lugares predefinidos mediante el uso de substratos grabados, así como la 
evolución de superficies grabadas cuando éstas son sometidas a las condiciones de trabajo. No 
obstante, a pesar de los esfuerzos realizados, existe mucha controversia en cuanto a la 
explicación de estos procesos. Por ello, para un mejor entendimiento cualitativo de estos 
aspectos, en este apartado se realizará una breve descripción de los aspectos más relevantes a 
tener en cuenta. 
 
4.1.1.1.- Efectos del potencial químico superficial. 
La morfología de superficies grabadas, bajo determinadas condiciones experimentales, 
puede evolucionar mediante un proceso de migración de átomos sobre la superficie controlado 
por el potencial químico superficial. Dicho proceso de migración superficial de los átomos tendrá 
lugar desde aquellas zonas sobre la superficie donde el potencial químico sea mayor a aquellas 
zonas donde éste sea menor [35]. Ya en el año 1957 , Mullins et al. asumen una dependencia 
lineal del potencial químico superficial con la curvatura de la superficie según la expresión 4.1 
[36]. 
 
 ),(0 yxγκµµ Ω+=    (4.1) 
 ),( yxγκµ Ω=∆    (4.2) 
 
 donde µ0 es el potencial químico para una superficie plana, Ω es el volumen atómico, γ 
es la energía libre superficial por unidad de área, y ),( yxκ es la curvatura de la superficie. Así 
pues, las zonas de una superficie situadas en una región convexa ( ),( yxκ >0) tendrán un mayor 
potencial químico que aquellas situadas en una región cóncava ( ),( yxκ <0), respecto a una 
superficie plana. De esta manera, el gradiente de potencial químico de un punto respecto a la 
superficie plana estará relacionado directamente con el gradiente de la curvatura de la superficie 
según la expresión 4.2, produciéndose una difusión superficial de átomos desde las regiones 
convexas (“colinas”) hacia las regiones cóncavas (“valles”) definidas sobre la superficie con una 
velocidad media dada por la relación de Nernst-Einstein (expresión 4.3) [36]. 
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 donde DS es el coeficiente de difusión superficial, s es la longitud del arco a lo largo del 
perfil de la superficie, KB la constante de Boltzman, y T la temperatura. 
Según este modelo, en principio, podrían explicarse los resultados experimentales 
obtenidos sobre migración preferente de los átomos de Ga sobre superficies grabadas de 
GaAs(001) hacia aquellas zonas con valores ),( yxκ <0 (agujeros) cuando sobre ésta se crece 
una capa de GaAs [37] o al realizar un recocido a diferentes temperaturas [34], así como los 
resultados experimentales en los que se demuestra la migración preferente de los átomos de In 
al realizar el crecimiento de InAs sobre superficies grabadas de GaAs(001) hacia aquellas zonas 
con ),( yxκ <0 [31,32]. Estos efectos también han sido observados en sistemas Ge/Si(001) y en 
sistemas CaF2/Si(111) [38], pudiéndose explicar todas ellas en base al mismo tipo de 
consideraciones geométricas de la superficie. Sin embargo, en la literatura también se presentan 
resultados experimentales en los que se obtiene formación preferente de puntos cuánticos en 
regiones convexas: QDs de Ge sobre superficies grabadas de Si [25,35,39,40], así como puntos 
cuánticos de InAs sobre superficies grabadas de GaAs [41]. En este sentido, según el modelo 
que se acaba de presentar donde el potencial químico superficial presenta una dependencia 
lineal con la curvatura de la superficie, las zonas con ),( yxκ >0 (convexas) deberían presentar 
un mayor potencial químico, siendo por lo tanto poco estables para que la nucleación de puntos 
cuánticos tenga lugar en ellas, que es justamente lo observado en estos experimentos. Esto 
podría entenderse considerando que para el caso concreto del sistema Ge/Si, y el grabado de 
dimensiones micrométricas presentado en este trabajo, el Ge crece inicialmente de manera 
bidimensional sobre el substrato grabado con una tensión debida al desajuste del parámetro de 
red entre ambos materiales (~4%), teniendo lugar de este modo la formación de una capa 
mojante o “wetting layer”, la cual se encuentra tensionada debido a dicho desajuste en los 
parámetros de red entre ésta y el substrato. Yang et al. [35] proponen introducir un término 
adicional en la expresión que define el potencial químico sobre la superficie, que tendrá en 
cuenta la deformación introducida a consecuencia de la formación de esta capa mojante 
(expresión 4.4). 
  SEyx Ω+Ω+= ),(0 γκµµ    (4.4) 
 
Como puede observarse, en esta expresión se ha añadido un tercer término (ES), dado 
por la expresión 4.5, que suma la contribución de la tensión introducida, considerando que la 
capa mojante es una película que se ajusta perfectamente a la superficie curva impuesta por el 
grabado [35]. 
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donde C es una constante elástica, κ es la curvatura en el punto considerado, zs es la 
posición de la parte superior de la película, z0 es la posición del plano neutral de la película 
deformada, y εm es el desajuste entre los parámetros de red de la película y el substrato. 
Por lo tanto, los procesos de nucleación sobre una superficie grabada según este 
modelo, estarían determinados en última instancia por la competición entre los términos relativos 
a la curvatura superficial y la tensión introducida por una posible capa con distinto parámetro de 
red que el substrato. De este modo, teniendo en cuenta la diferencia de parámetros de red de los 
materiales implicados, el espesor de la película tensionada, y la curvatura de la superficie, es 
posible obtener un mapa del potencial químico de la superficie grabada, siendo los mínimos de 
este mapa aquellos lugares de nucleación preferente para los átomos posteriormente 
depositados [35]. Por lo tanto, controlando adecuadamente estos parámetros podría controlarse 
el lugar de nucleación de los puntos cuánticos sobre substratos grabados. En la Fig. 4.1(a) se 
muestra una línea de puntos cuánticos de Ge, obtenida después de crecer 60 ML de Ge sobre 
un substrato de Si(001) grabado (imagen obtenida y modificada de la referencia [35]). En la parte 
derecha (Fig. 4.1(b)) de esta figura, se muestra el perfil de potencial químico superficial (línea 
continua) obtenido al introducir en el modelo (expresión 4.4) los parámetros geométricos del 
perfil AFM trazado transversalmente sobre la línea de puntos cuánticos obtenida (línea 
discontinua).  
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Como puede observarse en el perfil del potencial químico, éste presenta un mínimo en la 
parte convexa de la estructura, lo que concuerda perfectamente con los resultados 
experimentales en los que se obtiene la nucleación de puntos cuánticos justamente en esta 
zona. Asimismo, los autores también observaron la formación de grandes núcleos de Ge en los 
bordes de la estructura (no mostrado en la Fig. 4.1(a)), que concuerda con la aparición de unos 
mínimos absolutos en el perfil del potencial químico (Fig. 4.1(b)). 
A. Karmous et al. [42] encontraron en sus resultados experimentales una dependencia 
del proceso de nucleación de puntos cuánticos de Ge sobre substratos grabados de Si(001) con 
la energía térmica suministrada al substrato. En concreto, observaron que existía una 
temperatura de substrato crítica a partir de la cual se pasaba de tener nucleación en el interior de 
los motivos del grabado (regiones cóncavas) a tener nucleación en los bordes de éstos (regiones 
convexas). Los autores interpretan estos resultados en base a la densidad de escalones 
atómicos presentes en las distintas zonas de la muestra, considerando que dicha densidad de 
escalones atómicos en el interior de los motivos es mucho mayor que en la superficie plana entre 
los motivos, de modo que la energía de activación para que el proceso de difusión atómica 
desde el interior del motivo hacia exterior tenga lugar es mayor que para el proceso inverso. De 
modo análogo, en la literatura pueden encontrarse numerosos trabajos en los que la nucleación 
selectiva de puntos cuánticos en determinadas zonas del grabado se justifica aludiendo a la 
presencia de una mayor densidad de escalones atómicos en dichas zonas [43-45]. 
a) b)
Fig. 4.1.- Imagen AFM de la estructura obtenida después de depositar 60 ML de Ge sobre un 
substrato  grabado de Si(001) (a). En (b) se muestra el cálculo del potencial químico superficial 
(línea continua) a lo largo del perfil A-A’ trazado sobre la imagen de AFM (línea discontinua) [35].
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4.1.1.2.- Efectos debidos al crecimiento de una capa homoepitaxial/heteroepitaxial 
sobre substratos grabados con motivos de dimensiones sub-micrométricas. 
Como se ha comentado en el apartado anterior, el crecimiento de una capa de material 
tensionado respecto al material del substrato (heteroepitaxia) puede invertir los procesos de 
nucleación de los puntos cuánticos, debido a un cambio en los perfiles del potencial químico 
obtenido. En el caso descrito anteriormente, esta capa era atribuida a la formación de una “capa 
mojante” introducida al depositar Ge sobre substratos de Si entre los que existe un desacoplo del 
parámetro de red en torno al 4%, en una fase previa a la formación de los puntos cuánticos. En 
este sentido, además de los resultados presentados por B. Yang et al. [35], existen otros 
estudios experimentales y teóricos en los que se demuestra que al aumentar el desajuste entre 
los parámetros de red entre la capa heteroepitaxial y el substrato, o al aumentar el espesor de la 
capa tensionada, es posible invertir los procesos de nucleación de los puntos cuánticos de las 
zonas cóncavas a las zonas convexas del grabado. Esto es, cuanto mayor sea el desajuste en 
los parámetros de red entre el material crecido y el substrato, o mayor sea el espesor de la capa 
crecida, mayor será la contribución del término correspondiente a la tensión introducida en la 
expresión para el potencial químico superficial. Estos efectos han sido observados tanto para 
sistemas Ge/Si donde se ha introducido una capa de SiGe con un bajo contenido de Ge sobre un 
substrato de Si(001) grabado [45], como para sistemas InAs/GaAs en el que se introduce una 
capa de InGaAs sobre un substrato grabado de GaAs(001) antes de crecer el InAs [41].  
Por otra parte, cuando se procede al crecimiento de una capa homoepitaxial, esto es, 
con el mismo parámetro de red que el substrato grabado, se observa una evolución de la 
curvatura de la superficie y una disminución de la rugosidad superficial, disminuyendo así la 
energía de activación para que los procesos de difusión superficial de los átomos tengan lugar. 
De este modo, al variar la curvatura superficial, obtendríamos una variación del perfil de 
potencial químico sobre la superficie grabada. 
En este sentido, se ha demostrado que cuando se realiza el crecimiento de puntos 
cuánticos de Ge directamente sobre substratos grabados de Si(001) con motivos de dimensiones 
sub-micrométricas, se obtiene nucleación de puntos cuánticos de Ge en las zonas convexas del 
grabado [35,39,40], mientras que en el caso de proceder con el crecimiento de una capa de Si 
antes de realizar el crecimiento de los puntos cuánticos, el proceso de nucleación de éstos se 
invierte totalmente, obteniendo para este caso nucleación de puntos cuánticos en las zonas 
cóncavas [45]. De este modo, el crecimiento de una capa de Si permitiría la difusión de los 
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átomos de las zonas convexas a las zonas cóncavas del grabado, mientras que para el caso de 
no crecer una capa de Si, la nucleación de los puntos cuánticos en las zonas convexas es 
atribuido a la presencia de una mayor densidad de escalones atómicos en estas zonas. 
 
4.1.1.3.- Efectos debidos a la orientación cristalina. 
Otro de los factores que afecta de manera determinante a los procesos de nucleación es 
la orientación cristalina de los planos definidos en el grabado del substrato, dado que cada uno 
de ellos puede presentar una reactividad diferente para el material depositado. En este apartado 
nos centraremos en analizar los estudios realizados acerca de la cinética de los átomos de Ga e 
In sobre substratos de GaAs(001), ya que los resultados que presentaremos a lo largo de este 
capítulo están centrados en estos materiales. 
Es bien sabido que el proceso de difusión superficial de átomos de Ga sobre superficies 
de GaAs(001) estabilizadas en As tiene un carácter anisótropo, siendo la longitud de difusión de 
dichos átomos de Ga mayor a lo largo de la dirección cristalográfica [ 011 ] respecto a la dirección 
[110 ] [46,47]. Por otra parte, la morfología de las superficies de GaAs(001) crecidas por MBE, 
muestra terrazas alargadas en la dirección cristalográfica [ 011 ] de una altura del orden de una 
capa monoatómica. Esto es atribuido a una contribución conjunta entre la mayor difusión de los 
átomos de Ga a lo largo de la dirección [ 011 ], y la presencia de escalones más reactivos 
paralelos a la dirección[110 ], los cuáles actúan como centros de nucleación preferente para los 
átomos de Ga en el proceso de crecimiento [48]. En general, la cinética de incorporación de los 
átomos de Ga en la red cristalina del GaAs depende fuertemente de la orientación cristalina del 
substrato utilizado. Se han realizado numerosos estudios para entender el proceso de 
crecimiento sobre substratos de GaAs(001) en los que se definen previamente distintos tipos de 
facetas mediante procesos de litografía basados en el ataque químico selectivo del GaAs en 
unas direcciones cristalográficas respecto a otras [49-52]. En estos trabajos, además de la 
superficie (001), se distinguen básicamente dos tipos de superficies: i) superficies (001) 
desorientadas hacia la dirección [110 ] que presentan escalones paralelos a la dirección [ 011 ] 
con una terminación en átomos de Ga (planos tipo A); ii) superficies (001) desorientadas hacia la 
dirección [ 011 ] que presentan escalones paralelos a la dirección [110 ] con una terminación en 
átomos de As (planos tipo B). A su vez los escalones atómicos definidos en cada una de estos 
planos reciben el nombre de escalones tipo A y tipo B. Los resultados experimentales obtenidos 
demuestran que la cinética de incorporación de los átomos de Ga en la red cristalina en facetas 
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o escalones atómicos tipo A o tipo B depende fuertemente de las condiciones de crecimiento 
utilizadas, y en concreto de la temperatura del substrato [49], la presión de arsénico [49-52] y el 
tipo de molécula de As utilizada en el crecimiento (As2 o As4) [53]. En última instancia, la 
incorporación de los átomos de Ga en uno u otro tipo de faceta vendrá determinada por el tiempo 
de vida de estos átomos en cada una de ellas antes de ser incorporados en la red cristalina, esto 
es, cuanto mayor sea este tiempo de vida de un átomo en una faceta dada, mayor será la 
probabilidad de migración de este átomo hacia otro plano contiguo. Basándose en este tipo de 
consideraciones, X.Q. Shen et al. [50] realizaron estudios experimentales sobre substratos de 
GaAs(001) en los que se definieron previamente mediante litografía facetas con distintas 
orientaciones cristalinas: (111)-A y (111)-B. Los resultados obtenidos muestran una gran 
selectividad en el proceso de nucleación en facetas tipo (111)-B respecto a las demás, siendo 
ésta mayor cuanto mayor es la presión de As4. En concreto, para presiones altas de As4 (1x10-5 
Torr) se encontró un balance de flujos positivo de átomos de las facetas (111)-A a las (001) y de 
las facetas (001) a las (111)-B. Por otra parte, a bajas presiones de As4 (2x10-6 Torr), se 
encuentra una cinética totalmente opuesta, esto es, un balance de flujos positivo de los átomos 
de Ga de las facetas (111)-B a las (001) y de las facetas (001) a las (111)-A. T. Shitara et al. 
calcularon a partir de sus resultados experimentales las energías de activación para el proceso 
de incorporación de los átomos de Ga, para unas condiciones de crecimiento dadas, en 
superficies desorientadas 1º hacia la dirección [110 ] (facetas tipo A; terminada en Ga), 3º hacia 
la dirección [010] y 2º hacia la dirección [ 011 ] (facetas tipo B; terminada en As) respecto a la 
superficie (001), obteniendo unos valores de 4.2, 2.1 y 1.4 eV respectivamente [54]. Este 
proceso de incorporación preferente de los átomos de Ga en facetas tipo B puede entenderse 
teniendo en cuenta la reactividad de los escalones atómicos definidos en facetas tipo A y tipo B 
para los átomos de Ga. En la Fig. 4.2 se representa esquemáticamente un escalón tipo A y un 
escalón tipo B en una superficie de GaAs(001)-(2x4) estabilizada en As (figura extraída y 
modificada de Ref. [55]). Como puede observarse en esta figura, un escalón tipo A presenta 
átomos de Ga con un enlace libre, mientras que un escalón tipo B presenta átomos de As con 
enlaces libres, por lo que estos últimos serán más reactivos para los átomos de Ga que migren 
sobre la superficie del material. 
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En la literatura también pueden encontrarse estudios realizados acerca de los procesos 
de nucleación de InAs sobre substratos litografiados de GaAs(001) [56-58]. En concreto, Mui et 
al. [56] encontraron un comportamiento similar en el proceso de nucleación de los átomos de In 
sobre superficies litografiadas que el encontrado para los átomos de Ga, esto es, un balance de 
flujos positivo de los átomos de In de los planos (001) a las facetas tipo B. En sus resultados 
observan que debido a la mayor acumulación de InAs en las facetas tipo B, en estas zonas se 
llega antes al espesor crítico necesario para la formación de puntos cuánticos que en el plano 
(001), mientras que para las zonas de coexistencia entre las facetas tipo A y el plano (001), se 
llegaba antes al espesor crítico en el plano (001). En línea con estos resultados, S. Kohmoto et 
al. también observaron la misma selectividad en el proceso de nucleación en agujeros alargados 
en las direcciones [110 ] y [ 011 ] fabricados por litografía de haz de electrones, esto es, observan 
nucleación únicamente en las facetas definidas en el interior de los agujeros cuya traza en el 
plano (001) es paralela a la dirección [110 ] (facetas tipo B) [57]. 
 
4.2.- Resultados experimentales sobre substratos sin grabado. 
Como paso previo al crecimiento epitaxial sobre substratos grabados, se procedió a 
realizar los siguientes procesos sobre substratos de GaAs(001) planos: i) estudio experimental 
del proceso de desorción del óxido de GaAs de la superficie; ii) optimización de la calidad de la 
Fig. 4.2.- Representación esquemática de un escalón tipo B y tipo A definidos sobre una superficie de 
GaAs(001)-2x4. (Extraída y modificada de Ref. [55]). 
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superficie del substrato; iii) estudio experimental de la cinética de incorporación/desorción del 
InAs sobre la superficie. 
 
4.2.1.- Desorción del óxido en superficies de GaAs(001). 
El óxido nativo presente en las superficies de substratos de GaAs(001), está formado por 
las especies As, As2O3, Ga2O, y Ga2O3 en las regiones próximas a la intercara con el substrato, 
mientras que en las regiones próximas a la superficie encontramos fundamentalmente las 
especies As2O5 y GaAsO4 [59,60]. Previo al proceso de crecimiento epitaxial es imprescindible 
eliminar esta capa de óxido. Con este objetivo, en la actualidad se utilizan básicamente tres 
métodos para eliminar este óxido en el interior de la cámara de crecimiento del sistema MBE: i) 
desorción térmica del óxido de Ga (TS ∼ 600 ºC); ii) desorción del óxido de Ga mediante la 
exposición de la superficie a un flujo de Ga; iii) desorción del óxido de Ga mediante la exposición 
de la superficie a un flujo de H atómico. Para su aplicación sobre substratos grabados, 
deberemos tener en cuenta que una elevada temperatura de substrato (TS > 500 ºC), durante el 
proceso de desorción del óxido, podría hacer evolucionar el grabado definido sobre la superficie. 
De este modo, buscaremos aquel método para la desorción del óxido que más se ajuste a las 
condiciones impuestas por la temperatura máxima de substrato, manteniendo al mismo tiempo 
una superficie lo más plana posible, para facilitar la migración preferente de los átomos de In 
sobre la superficie hacia el interior de los motivos del grabado, en la fase en la que se deposita el 
InAs. Por todo ello, para estudiar la viabilidad de cada uno de estos métodos en su aplicación 
sobre substratos grabados, a continuación se procede a analizar cada uno de ellos 
detalladamente. 
 
4.2.1.1.- Desorción térmica del óxido ( TS ∼ 600 ºC). 
Este método es el usado convencionalmente para realizar la desorción del óxido de la 
superficie. Para ello, se procede a aumentar la temperatura del substrato paulatinamente hasta 
llegar a un valor aproximado TS= 600 ºC a la vez que se suministra un flujo de As4 [61-63]. En 
primer lugar, para temperaturas inferiores a los 300 ºC tiene lugar la desorción de la especie 
Ga2O, mientras que las especies GaAsO4 y As2O5 se descomponen según las expresiones 4.6 y 
4.7, resultando de este modo fundamentalmente especies de los tipos As2O3 y Ga2O3. En la 
expresión 4.7 observamos que la reducción de la especie As2O5 tiene lugar mediante la reacción 
de ésta con el GaAs del substrato.  
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2GaAsO4  → Ga2O3 + As2O3 + O2 (↑)   (4.6) 
3As2O5 + 4GaAs  → 3As2O3 + 2Ga2O3 + 2As2 (↑) (4.7) 
 
A continuación, una vez alcanzada una temperatura TS= 320 ºC, las especies As2O3 
reaccionan con el GaAs del substrato, generando el óxido estable Ga2O3 y las moléculas As2 y/o 
As4 que se volatilizan a esta temperatura de trabajo, según la reacción dada por la expresión 4.8. 
 
 As2O3 + 2GaAs  →  Ga2O3 + 2As2 (o As4) ↑  (4.8) 
 
 Finalmente, para temperaturas en el rango TS= 500 - 600 ºC, tiene lugar la reacción de la 
especie Ga2O3 con el GaAs del substrato según la expresión 4.9, generando en este caso la 
especie Ga2O, así como moléculas As2 y/o As4, todas ellas volátiles a estas temperaturas de 
trabajo. 
 
 Ga2O3 + 4GaAs  →  3Ga2O ↑ + 2As2 (o As4) ↑  (4.9) 
 
 Según los estudios realizados sobre la evolución morfológica de la superficie, durante 
esta última fase, para temperaturas de substrato comprendidas entre 400 ºC y 600 ºC, tiene 
lugar la formación de pequeños agujeros de hasta 6 nm de profundidad [64]. La aparición de 
estos agujeros sobre la superficie puede entenderse teniendo en cuenta que mediante las 
reacciones dadas en las expresiones 4.7, 4.8 y 4.9 se obtiene la descomposición del óxido de Ga 
en especies volátiles, a costa de consumir GaAs del material del substrato, lo cual dará lugar por 
consiguiente a un aumento en la rugosidad de la superficie [59,61]. 
Por lo tanto, este método resulta inapropiado para su aplicación sobre substratos 
grabados debido a dos grandes inconvenientes: i) el uso de temperaturas muy elevadas (TS ∼ 
600 ºC) que degradarían completamente nuestro grabado; ii) aparición de una alta densidad de 
agujeros de tamaño comparable a los fabricados en el grabado de AFM por oxidación local, los 
cuales competirían como sitios de nucleación preferentes durante el crecimiento del InAs. 
 
4.2.1.2.- Desorción del óxido mediante la exposición de la superficie a un flujo de 
Ga ( TS<500 ºC). 
Teniendo en cuenta que el proceso de desorción del óxido consiste básicamente en la 
reducción de las especies As2O5, As2O3 y Ga2O3 a través de la reacción de éstas con el GaAs 
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del substrato [61], Asaoka et al. propusieron suministrar un flujo de Ga para inducir dicha 
reducción de las especies mencionadas a una temperatura TS=440 ºC [63], que es lo 
suficientemente alta para que tanto el óxido generado (Ga2O) como las especies de As puedan 
volatilizarse, y lo suficientemente baja para que no tenga lugar una evolución considerable del 
grabado. 
Aunque los resultados experimentales obtenidos sobre la morfología de la superficie son 
extraordinariamente mejores que los obtenidos mediante el método convencional (tratamiento 
térmico) [65], aún no se han logrado superficies totalmente libres de agujeros. Además, las 
condiciones de crecimiento son muy críticas respecto a la velocidad de incorporación del Ga que 
debe ser usada, siendo necesario un calibrado previo de ésta, ya que una velocidad no 
adecuada haría evolucionar considerablemente la superficie, haciéndola más rugosa. 
 
4.2.1.3.- Desorción del óxido mediante la exposición de la superficie a un flujo de H 
( TS<500 ºC). 
Otra manera de eliminar el óxido de la superficie a baja temperatura, consiste en aplicar 
un flujo de H [66-68] sobre la superficie oxidada. El H reacciona de distinta manera con los 
óxidos de As que con los óxidos de Ga. En concreto, los óxidos de As (As2Ox) son 
completamente eliminados incluso a temperatura ambiente al reaccionar con el H según la 
expresión 4.10, mientras que para la reducción de la especie Ga2O3 en las especies Ga2O y 
GaOH según la expresiones 4.11 y 4.12, ambas volátiles a partir de los 200 ºC, se necesita 
incrementar la temperatura hasta aproximadamente los 150 ºC. 
 
As2Ox + 2xH  →  xH2O ↑ + As2(o ½ As4) ↑   (4.10) 
Ga2O3 + 4H  →  Ga2O ↑ + 2H2O ↑    (4.11) 
Ga2O3 + 4H  →  H2O ↑ + 2GaOH ↑    (4.12) 
 
Cabe destacar que en este proceso de desorción del óxido, se evitaría la reacción entre 
las especies de óxido de As y Ga, con el GaAs del substrato, evitándose de esta manera una 
posible evolución de la superficie. Por otra parte, el tratamiento con H de las superficies de 
semiconductores III-V, y en concreto, de GaAs(001), ha demostrado ser muy eficiente en la 
eliminación de impurezas de C a baja temperatura que pudieran estar presentes sobre dicha 
superficie [68,69]. Ésta será la técnica que utilizaremos en este trabajo de tesis para la desorción 
de los óxidos en substratos de GaAs(001). 
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4.2.1.3.1.- Optimización del proceso de desorción del óxido mediante flujo de H 
(TS<500 ºC). 
Con el objetivo de optimizar el proceso de desorción del óxido mediante flujo de H, se 
realizó un estudio de la influencia del tiempo de exposición de la superficie a H (tH), la 
temperatura de substrato (TS) y la presión base de H (PH) en la rugosidad superficial obtenida 
sobre substratos de GaAs(001) sin grabado. 
En la Tabla 4.1 se muestran los valores RMS de la morfología superficial del substrato 
después de realizar un tratamiento con H para tiempos comprendidos entre tH=5 min y tH=10 
min, una temperatura de substrato TS=450 ºC y una presión base de H, PH=1x10-5 Torr. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En los resultados mostrados en la Tabla 4.1 se observa una ligera tendencia en la 
evolución de la rugosidad superficial, obteniéndose mayores valores RMS en dicha rugosidad 
cuanto mayor sea el tiempo de tratamiento de la superficie con H. Esto es, se observa que 
aunque el tiempo de exposición de la superficie a H no afecta de manera relevante a la 
morfología superficial, para tH=5 min se obtiene el valor RMS de la rugosidad de la superficie del 
substrato más bajo. 
En lo que respecta a la dependencia con la presión base de H utilizada, en la Tabla 4.2 
puede observarse que a medida que se aumenta el valor para dicha presión de H, la superficie 
obtenida aumenta también su rugosidad. En estos experimentos se mantuvo constante un valor 
TS=450 ºC y tH=5 min. Para la correcta interpretación de los resultados mostrados, hay que tener 
en cuenta que estos experimentos se realizaron sobre substratos epitaxiales de GaAs, los cuales 
Tabla 4.1.- Valores RMS de la morfología superficial del substrato 
después de realizar un tratamiento con H de la superficie (TS=450 
ºC, PH=1x10-5 Torr). Se presentan los resultados obtenidos para 
distintos tiempos de tratamiento de la superficie con H. 
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muestran una rugosidad de partida con un valor RMS ∼ 0.15 nm. Después del proceso de 
desorción del óxido, se procedió al crecimiento de una capa de GaAs de 3.5 nm mediante la 
técnica ALMBE (TS=450 ºC) y se caracterizó la superficie mediante AFM. El mejor valor en 
principio sería, por lo tanto, PH2=1x10-5 Torr.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Por otra parte, para el estudio de la influencia en la morfología superficial de la 
temperatura del sustrato (Ts), se procedió a realizar el proceso de desorción del óxido 
manteniendo unos valores PH=1x10-5 Torr y tH=5 min, para Ts = 450 ºC, 470 ºC y 490 ºC. En la 
Tabla 4.3 se muestran los  valores RMS de la rugosidad de la superficie obtenida para cada uno 
de los valores de temperatura de substrato utilizada. Al igual que en el caso anterior, después de 
realizar la desorción del óxido con H, se creció una capa de GaAs de 3.5 nm mediante la técnica 
ALMBE (TS=450 ºC) y se procedió a la caracterización de la superficie mediante AFM. Los 
resultados mostrados indican un aumento en la rugosidad de la morfología superficial a medida 
que se aumenta la temperatura de substrato utilizada durante el proceso de desorción del óxido 
de la superficie. 
 
 
 
 
 
 
Tabla 4.2.- Valores RMS de la morfología superficial del substrato 
después de realizar un tratamiento con H de la superficie (tH=5 min, 
TS=450 ºC). Se presentan los resultados obtenidos para distintos 
valores de presión base de H. 
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Así pues, a la vista de los resultados mostrados en las Tablas 4.1, 4.2 y 4.3, se 
encuentra que los valores óptimos para TS, tH y PH utilizados en el proceso de desorción del 
óxido superficial, esto es, aquellos valores para los cuales se obtiene un menor valor RMS en la 
rugosidad  de la superficie son: Ts = 450 ºC, PH=1x10-5 Torr y tH=5 min. 
 
En la Fig. 4.3 se muestra la superficie de un substrato comercial de GaAs(001) en el que 
el proceso de desorción del óxido ha sido realizado mediante H (a), y la superficie de otro 
substrato sobre el que se ha realizado la desorción del óxido térmicamente (TS=600 ºC) (b). Las 
condiciones experimentales utilizadas para el tratamiento con H se corresponden a los valores 
optimizados que se mostraron anteriormente (Ts = 450 ºC, PH=1x10-5 Torr y tH=5 min). Para el 
tratamiento térmico, una vez desorbido el óxido, se procedió a realizar un recocido de la muestra 
a TS=620 ºC durante 5 min para asegurar una desorción total del óxido, manteniendo en todo 
momento un flujo de As4, BEP(As4)=2x10-6 Torr. 
Como puede observarse en la Fig. 4.3, la rugosidad de la superficie cuando se realiza la 
desorción del óxido mediante tratamiento con H es significativamente menor que para el caso de 
realizar la desorción mediante el tratamiento térmico, siendo el valor RMS de la rugosidad que 
presenta la superficie de 0.26 nm (similar a la del substrato original, esto es, 0.24 nm) para la 
superficie tratada con H, y de 1.6 nm para la superficie tratada térmicamente. En concreto, 
después de realizar el tratamiento con H, se observa una superficie totalmente libre de agujeros, 
al contrario de lo que sucede cuando se utilizan los otros métodos descritos. Por otra parte, 
Tabla 4.3.- Valores RMS de la morfología superficial del 
substrato después de realizar un tratamiento con H de la 
superficie (tH=5 min, PH=1x10-5 Torr). Se presentan los 
resultados obtenidos para distintos valores de temperatura de 
substrato. 
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conviene señalar que los rasgos observados en la morfología de la superficie (rayas y 
hendiduras), son característicos de este tipo de substratos comerciales previamente a la 
desorción del óxido, no observándose una evolución apreciable en esta morfología después del 
proceso de exposición a H. 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
A la vista de los resultados obtenidos, el tratamiento con H de la superficie de un 
substrato grabado sería un método ideal para conseguir superficies libres de óxido, conservando 
al mismo tiempo una superficie plana entre los motivos del grabado. En principio, utilizando este 
tratamiento, también se conseguiría preservar los motivos del grabado, ya que las temperaturas 
de trabajo son menores que 500 ºC [30]. La degradación de la planitud del substrato observada 
con los distintos parámetros estudiados, se podría explicar teniendo en cuenta la pérdida de As 
de la superficie. Por ello, para el tratamiento con H realizado sobre las distintas muestras que se 
presentan en este trabajo, se decidió suministrar simultáneamente con el H un flujo de As4 con el 
 Fig. 4.3.- Imágenes AFM correspondientes a una superficie de un substrato de 
GaAs(001) tratado con H a TS=450 ºC durante 5 min (a) y una superficie de un 
substrato sobre el que se ha realizado un tratamiento térmico a TS=600-620 ºC 
durante un total de 10 min manteniendo una presión de As4, BEP(As4)=2x10-6 Torr 
(b). Los valores RMS de la morfología de la superficie obtenidos son de 0.26 nm y 
1.6 nm respectivamente. 
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objetivo de compensar las pérdidas de As de la superficie durante el proceso de desorción, 
consiguiendo de este modo unas condiciones óptimas independientemente del tiempo de 
tratamiento con H de la superficie. 
La desorción del óxido de la superficie es controlada in-situ en el sistema MBE mediante 
la técnica RHEED. Mediante esta técnica podemos conocer cualitativamente la evolución 
morfológica de la superficie. En la Fig. 4.4 se muestran los patrones de difracción RHEED, en el 
azimut [ 011 ], correspondientes a una superficie oxidada (a), una superficie libre de óxido 
después del tratamiento térmico a TS=600 ºC, BEP(As4)=2x10-6 Torr durante 5 min (b) y una 
superficie libre de óxido obtenida después del tratamiento con H a TS=450 ºC, BEP(As4)=2x10-6 
Torr durante 5 min (c). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En estos patrones podemos observar cómo partiendo de una superficie oxidada (patrón 
difuso en Fig. 4.4(a)), la desorción del óxido mediante un tratamiento térmico (TS=600 ºC, 
BEP(As4)=2x10-6 Torr) está asociada a la aparición de un patrón característico como el mostrado 
en la Fig. 4.4(b), en el que se observan unas barras difusas cuya dirección no es perpendicular al 
borde de sombra (superficie rugosa). Por otra parte, después de un tratamiento de 5 min de la 
superficie con H (TS=450 ºC, BEP(As4)=2x10-6 Torr, PH=1x10-5 Torr), se observa un patrón 
RHEED correspondiente a una reconstrucción superficial c(4x4) estabilizada en As, que es la 
reconstrucción típica de una superficie 2D libre de óxido para estas condiciones experimentales 
(anillos de Laue de orden cero y uno en Fig. 4.4(c)). 
 
 
 
 
Fig. 4.4.- Patrones de difracción RHEED en el azimut [ 011 ] correspondientes a una superficie de
GaAs(001) oxidada (a), una superficie libre de óxido después de realizar un tratamiento térmico durante 
5 min. (b), y una superficie de GaAs(001)-c(4x4) libre de óxido después de ser tratada con H durante 5 
min. 
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4.2.1.3.2.- Estudio de la desorción de óxidos fabricados por la técnica de oxidación 
local con AFM mediante H. 
Dado que los óxidos fabricados mediante la técnica de oxidación local con un AFM están 
compuestos fundamentalmente por las especies Ga2O3 y As2O3 [70], sería de esperar que éstos 
pudieran ser eliminados de la superficie aplicando sobre ellos un flujo de H, de modo similar al 
óxido presente en la superficie del substrato. Para realizar este estudio de la desorción de los 
óxidos, se fabricó una matriz de puntos de óxido doble mediante la técnica de oxidación local por 
AFM (Fig. 4.5(a)) y se procedió a exponer la superficie a un flujo de H para tiempos de 
exposición entre 5min y 20 min (TS=450 ºC, BEP(As4)=2x10-6 Torr, PH=1x10-5 Torr). Para la 
fabricación de los puntos de óxido se aplicó un voltaje entre la punta y la muestra de -12V, para 
una distancia punta-muestra de 7 nm, una amplitud de oscilación de 10 nm y un tiempo de 
oxidación de 2 s. En un primer paso, se aplicó un flujo de H sobre la matriz de puntos de óxido 
durante 5 min, se extrajo la muestra del reactor MBE y fue caracterizada por AFM (Fig. 4.5(b)), 
encontrando que los puntos de óxido no habían sido eliminados completamente. A continuación, 
en un segundo paso, se volvió a aplicar un flujo de H sobre estos puntos de óxido parcialmente 
eliminados durante otros 5 min (Fig. 4.5(c)), sin conseguir aún eliminarlos completamente. Se 
comprobó que para conseguir eliminar estos óxidos totalmente era necesario mantener un flujo 
de H durante un tiempo no inferior a 20 min (Fig. 4.5(d)), manteniéndose en cualquier caso el 
motivo del grabado (agujero) definido sobre la superficie. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.5.- Imágenes AFM de 
puntos de óxido doble 
fabricados mediante la técnica 
de oxidación local por AFM 
(a), así como de las 
estructuras obtenidas después 
de aplicar un flujo de H en el 
sistema MBE durante tH=5 
min (a), tH=5+5 min (b), y 
tH=20 min (c). Para el 
tratamiento con H se utilizan 
unos valores PH=1x10-5 Torr y 
TS=450 ºC. 
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En la Fig. 4.6 se representan los perfiles del punto de óxido inicial (línea azul) y el 
obtenido después de los dos pasos de desorción del óxido con H (línea roja después del primer 
paso y negra después del segundo paso). La zona rayada de color azul corresponde al área de 
óxido eliminado en la sección transversal de dicho óxido después de realizar el primer paso en el 
tratamiento con H, mientras que la zona rayada de color rojo, corresponde al área del óxido 
eliminado en la sección transversal de éste después de realizar el segundo paso en el 
tratamiento con H. Como puede observarse en esta figura, el área de óxido eliminada durante el 
primer paso del tratamiento con H es mayor que el área eliminada durante el segundo paso, lo 
cual indica una diferente cinética de desorción del óxido formado en las zonas periféricas de la 
estructura respecto a las zonas interiores de la misma. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Esta diferencia en la cinética de desorción puede verse más claramente en la Fig. 4.7 
donde se representa el perímetro del perfil de los puntos de óxido inicial (superficie expuesta a 
H) frente al área de óxido eliminado en el primer paso (cuadrados), y en el segundo paso 
(triángulos). Comparando ambos resultados, comprobamos que para un mismo tiempo de 
exposición de la superficie al H (5 min), se consigue eliminar mayor volumen de óxido en el 
primer paso que el segundo paso. Esta diferencia en la cinética de desorción del óxido puede ser 
debida fundamentalmente a que el punto de óxido que hemos fabricado tenga una composición 
química distinta en las zonas interiores de su volumen que en las zonas periféricas. Para óxidos 
de estructura simple se observa que bajo las condiciones de trabajo utilizadas en estos 
experimentos y para un valor tH=5 min, se consigue eliminar por completo el óxido sobre la 
Fig. 4.6.- Perfiles AFM del 
punto de óxido doble inicial 
(línea azul), así como de las 
estructuras obtenidas después 
de aplicar los dos pasos de 
tratamiento con un flujo de H 
de 5 min cada uno de ellos 
(líneas roja y negra). 
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superficie. Esto quiere decir que la diferencia en la cinética de desorción de los óxidos observada 
podría estar relacionada con las especies químicas y/o cargas generadas en el interior del óxido 
cuando en el proceso de fabricación llegamos a saturar el crecimiento vertical del óxido, 
favoreciendo las corrientes de difusión iónica laterales. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
No obstante, se han encontrado casos en los que después de aplicar un flujo de H 
durante un tiempo tH=20 min sobre los óxidos fabricados, no se han conseguido eliminar dichos 
óxidos por completo. Esto pudiera ser debido a una fuerte dependencia de las condiciones de 
oxidación utilizadas con la composición final del óxido obtenido. Por ello, para asegurar que 
todos los óxidos eran eliminados independientemente de su tamaño y/o composición química, se 
decidió utilizar el ataque químico con HF (49%) durante 5 min descrito en detalle en el capítulo 
anterior, como método sistemático para eliminar los óxidos fabricados mediante oxidación local 
en los substratos grabados. Para eliminar el óxido de GaAs de la superficie del substrato, antes 
de iniciar el proceso de crecimiento epitaxial, se realizó un proceso de desorción de este óxido 
mediante exposición de la superficie a un flujo de H (TS=450 ºC) suministrando As4 
simultáneamente. 
 
4.2.2.- Optimización de la calidad de la intercara epitaxia/substrato de 
GaAs(001). 
Una de las aplicaciones más inmediata de las nanoestructuras con control en su lugar de 
formación es su inserción en una micro-cavidad óptica fabricada sobre una membrana fotónica 
que contenga un único punto cuántico situado espacialmente en el máximo del campo eléctrico 
Fig. 4.7.- Representación del 
perímetro del perfil del punto 
de óxido antes del tratamiento 
con H, frente al área 
eliminada en la sección 
transversal del óxido. 
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del modo de la cavidad. En la Fig. 4.8 se muestra la representación esquemática de una micro-
cavidad en una estructura de membrana fotónica vista desde arriba (a), y una sección 
transversal de la misma (b). En esta estructura, el punto cuántico estaría posicionado en aquella 
zona del interior de la micro-cavidad donde estuviera el máximo del campo eléctrico del modo de 
dicha cavidad, y en la mitad de la estructura en la dirección de crecimiento. Un aspecto muy 
importante a considerar es que en este tipo de cavidades, y para las longitudes de onda de 
interés tecnológico (980 – 1500 nm), el espesor total “d” de la estructura está limitado, 
dependiendo de la longitud de onda de emisión del punto cuántico y de los materiales utlizados 
(150-250 nm), por lo que el espesor de la capa de material que se podría crecer por encima y por 
debajo de la posición del punto cuántico estaría limitado por el propio diseño del dispositivo. 
Además, en el caso de utilizar substratos grabados para realizar el posicionamiento del punto 
cuántico, el espesor de esta capa también estaría condicionado por el tamaño de los motivos del 
grabado (unos 10 nm en profundidad para el caso de grabados obtenidos utilizando la técnica de 
oxidación local mediante AFM [71]), siendo esta superficie grabada situada aproximadamente en 
la mitad de la estructura (Fig. 4.8(b)), la superficie de partida en el proceso de crecimiento 
epitaxial. 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
Por lo tanto, debido a las propias restricciones impuestas por el grabado y el diseño del 
dispositivo, los puntos cuánticos estarán situados cerca de la intercara con el substrato, de modo 
que para poder obtener puntos cuánticos con una alta eficiencia de emisión, es imprescindible 
desarrollar un proceso de optimización de la calidad de dicha intercara, ya que la presencia de 
impurezas y/o contaminantes en ésta pueden actuar como centros de recombinación no 
radiativos, degradando consecuentemente las propiedades ópticas de las nanoestructuras 
Fig. 4.8.- Representación esquemática de la estructura de micro-cavidad fabricada sobre una membrana 
fotónica, donde el punto cuántico se encuentra situado en aquella posición correspondiente al máximo 
del campo eléctrico del modo de la cavidad (en el centro). Imagen SEM de la micro-cavidad cedida por 
Iván Prieto. 
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obtenidas [72-74]. Además, este proceso de preparación de la intercara tiene que ser compatible 
con el uso de substratos grabados. Dado que para TS≥500 ºC, la migración superficial de los 
átomos comienza a ser significativa para los compuestos semiconductores III-V, TS deberá 
mantenerse durante todo el proceso de preparación en unos valores no superiores a éste, al 
menos para el caso en el que los motivos del grabado presenten unas dimensiones de unos 
pocos nanómetros, como ocurre cuando el grabado se realiza mediante oxidación local por AFM. 
En una primera aproximación se decidió realizar este proceso de optimización de la 
intercara sobre substratos de GaAs(001) en los que no se había realizado previamente ningún 
grabado. Para ello, se analizó la señal de fotoluminiscencia de puntos cuánticos auto-
ensamblados en función de diferentes parámetros: 
 
i) Tipo de substrato utilizado. 
ii) Tiempo de exposición de la superficie del substrato de GaAs(001) a un flujo de H (tH). 
iii) Espesor de la capa de GaAs crecida previo al crecimiento de los puntos cuánticos, o  
      lo que es lo mismo, distancia entre los puntos cuánticos y la intercara con el   
      substrato de GaAs(001) (θGaAs). 
 
Para realizar el estudio de optimización de la calidad de la intercara, se crecieron 
muestras con puntos cuánticos auto-ensamblados de InAs sobre dos tipos distintos de 
substratos de GaAs(001): substratos comerciales “epy-ready” y substratos epitaxiales (nos 
referiremos a ellos como “substratos COM” y “substratos EPI” respectivamente). 
Para la obtención de los substratos EPI, una vez realizada la desorción del óxido sobre 
substratos COM térmicamente (TS=600 ºC, BEP(As4)=2x10-6 Torr, t=5 min), se procedió a crecer 
por MBE a TS=580 ºC una capa de GaAs de 0.5  µm de espesor a una velocidad de 1 ML/s y 
una relación de flujos As4/Ga=8. Utilizando estas condiciones de crecimiento, pueden obtenerse 
substratos con una morfología superficial plana a nivel de monocapa atómica de una manera 
reproducible. 
Así pues, previo al crecimiento epitaxial, se desorben los óxidos y los contaminantes de 
la superficie en los dos tipos de substratos presentados mediante un tratamiento con H de la 
superficie para unos valores TS=450 ºC y PH=1x10-5 Torr. Simultáneamente, se sumistra un flujo 
de As (BEP(As4)=2x10-6 Torr) para evitar degradar la superficie. Mediante el tratamiento de la 
superficie con H conseguimos eliminar tanto el óxido de la superficie, como posibles 
contaminantes que pudieran estar presente sobre ésta. Por ello, para estudiar la influencia del 
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tratamiento de H sobre la calidad de la superficie, se crecieron dos tipos de muestras sobre las 
que se realizaron los siguientes procesos: i) exposición de la superficie a un flujo de H para 
tH=10, 20 ,30 y 45 min (tratamiento H) (Fig. 4.9(a)); ii) exposición de la superficie a un flujo de H 
para tH=10 min seguido de un tratamiento térmico de la superficie durante 5 min a TS=580 ºC 
bajo flujo de As4 (tratamiento H+T) (Fig. 4.9(b)). Los patrones de difracción RHEED observados 
después de realizar los tratamientos H (TS=450 ºC) y H+T (TS=580 ºC) son los correspondientes 
a una superficie GaAs(001)-c(4x4) y GaAs(001)-2x4, respectivamente. El tratamiento de la 
superficie a alta temperatura (H+T) se realiza para estudiar la presencia de posibles impurezas 
que pudieran quedar aún presentes sobre la superficie después de realizar el tratamiento con H, 
y que necesitarán de una mayor temperatura para ser desorbidas. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Como paso previo al crecimiento de las nanoestructuras de InAs, se creció una capa de 
GaAs (de ahora en adelante nos referiremos a ella como capa espaciadora, ya que distancia a 
los puntos cuánticos de la intercara con el substrato). Para estudiar la influencia de la distancia 
de los puntos cuánticos a la intercara con el substrato, el espesor de esta capa espaciadora 
(θGaAs) se varió de unas muestras a otras (θGaAs=3.5, 30, 70 y 150 nm). Para el crecimiento de 
esta capa de GaAs se utilizó la técnica ALMBE (del inglés, “Atomic Layer Molecular Beam 
Epitaxy”) [75]. Esta técnica de crecimiento, desarrollada en el grupo MBE del Instituto de 
Fig. 4.9.- Representación esquemática de los procesos de preparación de la superficie de 
substratos COM y EPI de GaAs(001) para el posterior crecimiento epitaxial: a) desorción del 
óxido de la superficie mediante flujo de H y As4 para distintos tiempos de exposición tH a TS=450 
ºC (H); b) desorción del óxido mediante flujo de H durante tH=10 min a TS=450 ºC más un 
proceso de tratamiento térmico durante 5 min a TS=580 ºC bajo flujo de As4 (H+T). 
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Microelectrónica de Madrid, permite crecer una capa de GaAs plana a nivel de monocapa 
atómica sin limitación en el espesor crecido, en un proceso a baja temperatura (TS=450 ºC) 
compatible con el uso de substratos grabados. En el crecimiento por ALMBE se mantiene 
constante el flujo de elemento III sobre la superficie, mientras se pulsa el elemento V con un 
periodo igual al tiempo que tarda en formarse una monocapa. Al interrumpir el flujo del elemento 
V en cada ciclo, obtenemos una superficie rica en elemento III, lo cual por un lado favorece la 
migración superficial del elemento III, y por otro lado provoca una situación de alta reactividad 
con el elemento del grupo V simultáneamente en toda la superficie cuando se reanuda su aporte, 
potenciando un crecimiento que preserva la morfología del  frente de crecimiento. En cada ciclo 
se ha de suministrar la cantidad del elemento III necesaria para depositar una monocapa de 
material y la cantidad adecuada de elemento del grupo V para que consuman todos los átomos 
del elemento III que tenemos sobre la superficie. De esta manera, se obliga a que el crecimiento 
tenga lugar monocapa a monocapa, obteniéndose, en el caso de substratos planos, intercaras 
muy planas incluso a bajas temperaturas. Las condiciones de crecimiento por ALMBE a TS=450 
ºC se optimizaron mediante la técnica de reflectancia diferencial [76], la cual permite medir in-situ 
(durante el crecimiento) la evolución de la estequiometría superficial, aspecto que resulta 
fundamental para determinar los parámetros concretos de la secuencia de crecimiento por 
ALMBE. En concreto, para el crecimiento de la capa espaciadora de GaAs, se utilizó una 
secuencia de pulsos Ga/GaAs de una duración (1.2 s/0.8 s) para una presión BEP(As4)=2x10-6 
Torr y una velocidad de crecimiento de 0.5 ML/s. 
Para el crecimiento de los puntos cuánticos, una vez realizado el crecimiento de la capa 
espaciadora de GaAs, se sube la temperatura a TS=510 ºC y la temperatura del cracker de As, 
obteniendo de este modo un flujo de As2 sobre la superficie, correspondiente a una PAs4=2x10-6 
Torr. Tras una espera de 1 min para obtener una superficie de GaAs(001)-c(4x4) estabilizada en 
As, se depositan 1.7 ML de In a 0.05 ML/s en pulsos de 0.1 ML seguidos de una pausa de 2s, 
manteniendo siempre el flujo de As2 sobre la superficie. Este espesor de InAs depositado 
corresponde al espesor crítico para la formación de puntos cuánticos, la cual es observada in-
situ mediante la transición 2D-3D obtenida en el patrón de difracción RHEED [77]. 
Con el objetivo de estudiar tanto las propiedades morfológicas como ópticas de los 
puntos cuánticos obtenidos, se crecieron muestras descubiertas y cubiertas, las cuales se 
caracterizaron mediante AFM y PL respectivamente (Fig. 4.10(a) y (b)). Para el crecimiento de 
las muestras de puntos cuánticos cubiertos, una vez crecidos éstos, se procede a su 
recubrimiento mediante el crecimiento de 50 nm de GaAs por MBE en un proceso compuesto de 
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dos pasos: i) crecimiento de los 20 nm iniciales a TS=510 ºC manteniendo un flujo de As2 y la 
misma presión utilizada durante el crecimiento de los puntos cuánticos; ii) crecimiento de los 30 
nm restantes bajo un flujo de As4 cambiando la temperatura del cracker y del substrato 
dinámicamente a TS=580 ºC sin interrumpir el crecimiento [77]. Se ha demostrado 
experimentalmente que el uso de As2 durante el crecimiento de los puntos cuánticos en lugar de 
As4, ayuda a obtener una mayor uniformidad en el tamaño de la distribución de puntos cuánticos 
sobre substratos de GaAs(001) [78]. Por otra parte, durante la primera fase del proceso de 
recubrimiento de los puntos cuánticos, mantenemos la temperatura constante al valor para el 
que se crecieron éstos (TS=510 ºC), así como un flujo de As2. El objetivo de mantener estas 
condiciones de crecimiento durante las primeras capas del recubrimiento, es evitar en la medida 
de lo posible una evolución de los puntos cuánticos, ya que tanto un cambio a As4, como un 
aumento de la temperatura a un valor típico para el crecimiento del GaAs por MBE convencional 
(TS=580 ºC), implicaría una reducción del flujo de As efectivo incorporado en la superficie, y una 
mayor movilidad de las especies del grupo III (In,Ga), favoreciendo de este modo la desorción de 
In de los puntos cuánticos y los procesos de interdifusión In-Ga [79,80]. De este modo, una vez 
que los puntos cuánticos han sido completamente cubiertos, en una segunda fase, procedemos 
a crecer los últimos 30 nm reestableciendo un flujo de As4 y cambiando la temperatura del 
substrato a un valor TS=580 ºC, que son las condiciones convencionales para obtener por MBE 
capas de GaAs con buena calidad cristalina. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Fig. 4.10.- Representación esquemática de la estructura de las muestras de puntos cuánticos  de 
InAs descubiertos (a) y cubiertos (b) sobre substratos COM y EPI de GaAs(001) para su 
posterior caracterización mediante AFM y PL, respectivamente. 
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4.2.2.1.- Resultados experimentales. 
En la Fig. 4.11 se muestran los espectros obtenidos mediante caracterización por PL de 
muestras de puntos cuánticos auto-ensamblados de InAs sobre substratos COM y EPI para un 
espesor fijo de la capa espaciadora de GaAs crecida (θGaAs=3.5 nm). El tiempo de exposición de 
la superficie a H fue tH=10 min para todas las muestras presentadas en dicha gráfica a una 
temperatura TS=450 ºC. Por otra parte, en esta gráfica también se presentan los espectros 
correspondientes a muestras en las que después del tratamiento con H (tH=10 min) se procedió a 
realizar un tratamiento térmico a TS=580 ºC durante 5 min (tratamiento H+T), para su 
comparación con aquellas muestras en las que sólo se había realizado el tratamiento con H. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los espectros de PL mostrados en la Fig. 4.11, así como el resto de los espectros que 
se presentan en este apartado, fueron obtenidos a una temperatura de 20K y una potencia de 
Fig. 4.11.- Espectros de fotoluminiscencia (T=20 K, Pexc=1 mW) obtenidos para 
muestras de puntos cuánticos crecidos a 3.5 nm  de la intercara sobre substratos 
comerciales (COM) y substratos epitaxiales (EPI). Se muestran los resultados para dos 
procesos de preparación de la superficie diferente: tratamiento con H durante 10 min 
(proceso H); tratamiento con H durante 10 min seguido de un tratamiento térmico 
durante 5 min a TS=580 ºC (proceso H+T). 
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excitación de 1 mW, para una longitud de onda de excitación de 532 nm. Para estas condiciones 
de excitación, los únicos niveles poblados en los puntos cuánticos son los correspondientes al 
estado fundamental, ya que no se observa la aparición de estados excitados hasta potencias 
mayores (en torno a 5 mW). En esta figura (Fig. 4.11) puede observarse cómo la intensidad de la 
señal de PL es considerablemente mayor para aquellas muestras que han sufrido un proceso de 
preparación de la superficie H+T respecto a aquellas muestras en las que solamente se llevó a 
cabo un proceso de preparación de la superficie con H, tanto en el caso de utilizar substratos EPI 
como substratos COM. Este resultado implica que hay contaminantes y/o defectos en la 
superficie que permanecen después del tratamiento con H durante 10 min a baja temperatura 
(TS=450 ºC), siendo necesario realizar un tratamiento térmico a 580 ºC (H+T) para conseguir su 
eliminación. Desafortunadamente, este proceso a alta temperatura es totalmente incompatible 
con el uso de substratos grabados, precisamente por las elevadas temperaturas usadas que 
podrían degradar el grabado sobre la superficie [30]. Por otra parte, también se observa que el 
pico de PL obtenido para el caso de un substrato COM es más intenso y muestra un menor valor 
en su anchura a media altura que el pico obtenido cuando utilizamos un substrato EPI. Este 
resultado, en principio, podría indicar que los substratos COM presentan una superficie más 
limpia (libre de defectos y/o impurezas) que los substratos EPI, lo cual permitiría obtener 
distribuciones más uniformes en tamaño de puntos cuánticos en los substratos COM (menor 
anchura a media altura en el pico de emisión), ya que tendríamos una superficie libre de 
impurezas/defectos que pudieran actuar como centros de nucleación preferente para los puntos 
cuánticos. Al mismo tiempo, esperaríamos un aumento de la eficiencia de emisión óptica, ya que 
la intercara con el substrato tendría una densidad menor de centros de recombinación no 
radiativos. Sin embargo, cuando aumentamos suficientemente el tiempo de exposición de la 
superficie a un flujo de H obtenemos un resultado completamente opuesto. En la Fig. 4.12 se 
muestra el espectro de PL (a) y la intensidad integrada de PL (b) obtenida en función del tiempo 
de exposición de la superficie a H (tH=10, 20, 30 y 45 min) para un espesor de la capa 
espaciadora crecida de 3.5 nm. En la Fig. 4.12(a) se muestran los espectros obtenidos para los 
distintos tiempos tH para aquellas muestras crecidas sobre un substrato EPI. Por otra parte, en la 
Fig. 4.12(b) se muestran las intensidades integradas de los picos de PL obtenidos en muestras 
crecidas sobre substratos EPI (cuadrados blancos) y substratos COM (cuadrados negros), junto 
con las intensidades integradas correspondientes a los picos de PL obtenidos en muestras en las 
que se ha realizado un tratamiento H+T sobre la intercara. 
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En esta figura se observa cómo a medida que aumentamos el tiempo de tratamiento de 
la superficie con H (tH), la intensidad integrada del pico de PL obtenido aumenta, siendo este 
aumento mucho más pronunciado para muestras crecidas sobre substratos EPI. En concreto, se 
observa que para un tiempo tH=45 min la intensidad integrada del pico de PL obtenido es incluso 
superior que los valores obtenidos en el caso de realizar un tratamiento H+T de la superficie 
sobre cualquiera de los dos tipos de substrato utilizados. Esto puede entenderse teniendo en 
cuenta la naturaleza del óxido superficial formado en ambos tipos de substratos. En este sentido, 
los substratos comerciales epy-ready (COM) tienen la superficie pasivada mediante una capa 
superficial de óxido, utilizando para ello un proceso de fabricación desarrollado y patentado por 
las casas comerciales. Sin embargo, en los substratos epitaxiales (EPI), la superficie se oxida 
por exposición directa de ésta a la atmósfera, una vez que el substrato ha sido extraído del 
sistema MBE. Este proceso de oxidación se ve favorecido por el proceso de calentamiento 
(T=200 ºC) necesario para despegar la muestra del porta-substratos al que ha sido fijada con In. 
De este modo, puede tener lugar la formación de un óxido no estequiométrico en el que pueden 
quedar incorporadas impurezas de carbono procedentes del ambiente [81,82]. Así pues, sería 
lógico pensar que la densidad de impurezas incorporadas sobre la superficie de la muestra en el 
proceso de formación de la capa de óxido superficial en substratos EPI, fuera mayor que en el 
proceso controlado de formación de dicho óxido superficial para el caso de substratos COM. Por 
lo tanto, al aumentar el tiempo de exposición de la superficie a un flujo de H, una vez eliminado 
Fig. 4.12.- Espectro de fotoluminiscencia (PL) (a) e intensidad de PL integrada (b) en función del tiempo de 
tratamiento de la superficie con H (tH=10, 20, 30 y 45 nm). Para todas las muestras presentadas en esta 
figura se creció una capa espaciadora de GaAs con un espesor de 3.5 nm. Los resultados presentados en (a) 
corresponden a  muestras crecidas sobre substratos EPI. Los resultados mostrados en (b) corresponden a 
muestras crecidas sobre substratos EPI (cuadrados blancos) y COM (cuadrados negros). Los datos 
correspondientes a muestras crecidas sobre substratos EPI(COM) sobre las que se ha realizado un proceso 
H+T sobre la superficie, se representan conjuntamente mediante un triángulo blanco(negro). 
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el óxido de la superficie (tH=5 min), continuaríamos eliminando contaminantes presentes en la 
superficie, cuya densidad sería mayor en substratos EPI que en substratos COM. En 
consecuencia, la intensidad integrada del pico de PL obtenido para muestras crecidas sobre 
ambos tipos de substratos aumenta, observándose un aumento más notable en el caso de 
utilizar substratos EPI para tiempos tH largos. Esto puede ser atribuido a la mejor calidad 
cristalina que presentan los substratos EPI respecto a los substratos COM, ya que para la 
obtención de los substratos EPI, se realiza el crecimiento de una capa de un grosor de 0.5 µm 
mediante la técnica MBE, mientras que los substratos COM son obtenidos mediante técnicas de 
volumen (en nuestro caso, mediante la técnica VGF [83], del inglés, “Vertical Gradient Freeze”), 
obteniendo así una peor calidad cristalina. De este modo, si en las muestras estudiadas 
hubiéramos conseguido una intercara ideal (limpia, libre de defectos y plana a nivel atómico), la 
eficiencia de PL medida en distribuciones idénticas de puntos cuánticos de InAs auto-
ensamblados sería siempre mayor cuando los substratos utilizados fueran EPI. Este argumento 
puede ser sostenido teniendo en cuenta que para las muestras estudiadas la distancia entre la 
capa de puntos cuánticos y la intercara con el substrato es de tan solo 3.5 nm, de manera que 
para la longitud de onda del láser de excitación utilizado en la caracterización de la PL (532 nm), 
el cual presenta una longitud de penetración en el GaAs de unos 100 nm aproximadamente, la 
mayor parte de los portadores que se recombinan en los puntos cuánticos son foto-generados en 
la capa de GaAs que cubre los puntos cuánticos (50 nm) y en los primeros 50 nm del substrato 
de GaAs respecto de la intercara epitaxia-substrato. Por lo tanto, si la probabilidad de 
recombinación no radiativa de los portadores en un substrato COM es mayor que un substrato 
EPI, el número de portadores por unidad de tiempo que alcanzan las nanoestructuras será 
menor y consecuentemente la intensidad integrada del pico de PL también será menor. 
Además, los resultados representados tanto en la Fig. 4.11 como los representados en la 
Fig. 4.12(a), muestran un corrimiento hacia el azul y una disminución de la anchura de los picos 
de PL a media altura, a la vez que se observa un aumento de la intensidad integrada de los picos 
de PL. Es bien conocido que las posibles impurezas y/o defectos que pudieran estar presentes 
en la intercara con el substrato, pueden estar cargados. Esta carga a su vez puede generar un 
campo eléctrico, el cual dada la proximidad entre los puntos cuánticos y dicha intercara con el 
substrato, podría modificar la posición de los niveles de energía en los puntos cuánticos (longitud 
de onda de emisión). Esta variación de la longitud de onda de emisión en diferentes lugares de la 
intercara causaría un ensanchamiento del pico de PL obtenido. Este efecto es conocido como 
“difusión espectral” (en inglés, “spectral diffusion”). En este sentido, Wang et al. [84] muestran 
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resultados experimentales similares obtenidos mediante la caracterización por micro-PL de un 
punto cuántico a diferentes distancias de la intercara. Los efectos observados en sus resultados 
son atribuidos a la interacción entre los puntos cuánticos y los defectos presentes en la superficie 
libre de la capa de recubrimiento. En nuestro caso, dado que los puntos cuánticos están mucho 
más próximos a la intercara con el substrato (3.5 nm) que a la superficie libre de la capa de 
recubrimiento (50 nm), las variaciones observadas en el comportamiento de la emisión de los 
puntos cuánticos estarán relacionadas con la presencia de centros de recombinación no-
radiativa en dicha intercara [72,73]. 
Así pues, la medida de la eficiencia de PL sería una manera de valorar la calidad de la 
intercara para cada uno de los procesos de preparación estudiados. No obstante, conviene 
señalar que se podría haber obtenido un resultado cualitativamente similar si los diferentes 
procesos de preparación de la intercara hubiesen conducido a distintas distribuciones de tamaño 
de puntos cuánticos. Es más, es de esperar que cambios en la morfología de la superficie 
afecten a los procesos de nucleación de los puntos cuánticos, pudiéndose obtener distribuciones 
con distintos tamaños dependiendo del proceso de preparación de la intercara utilizado, con la 
consiguiente modificación de las propiedades de emisión de dichas distribuciones de puntos 
cuánticos [85,86]. Dado que en las muestras estudiadas los puntos cuánticos se encuentran a 
tan solo 3.5 nm de la intercara con el substrato, estos efectos podrían tener gran relevancia en la 
distribución de los puntos cuánticos finalmente obtenida. Por ello, para descartar una posible 
influencia de los parámetros geométricos (base y altura) de la distribución de puntos cuánticos 
en los distintos resultados obtenidos en las muestras estudiadas, se crecieron y caracterizaron 
mediante AFM muestras descubiertas de puntos cuánticos sobre ambos tipos de substratos en 
las que se varió tH en el proceso de preparación de dicha superficie (tH=10, 20, 30 y 45 min), 
para un espesor de capa espaciadora de GaAs de 3.5 nm. En la Fig. 4.13 se muestran los 
valores medios para la altura y el diámetro de los puntos cuánticos obtenidos con sus 
correspondientes valores de dispersión en función de tH. Para realizar este estudio estadístico 
sobre el tamaño de los puntos cuánticos se tomaron áreas de 2 µm x 2 µm. Estos resultados 
muestran claramente que teniendo en cuenta la dispersión de los datos (±7%), todas las 
muestras tienen unas características similares en cuanto a la distribución de los tamaños de los 
puntos cuánticos se refiere. Además, en estos resultados no se observa ninguna tendencia clara 
a medida que se aumenta tH que pudiera explicar las variaciones observadas en las propiedades 
de emisión de los puntos cuánticos obtenidas experimentalmente (Fig. 4.12(a)). 
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Así pues, a la vista de los resultados obtenidos, se puede afirmar que las diferencias 
encontradas en las propiedades ópticas de los puntos cuánticos (eficiencia de emisión, longitud 
de onda de emisión y anchura a media altura del pico de PL) son debidas a una variación en la 
concentración de impurezas y/o defectos (centros de recombinación no radiativos) presentes en 
la intercara con el substrato, siendo mayor la eficiencia de emisión de los puntos cuánticos a 
medida que se disminuye dicha concentración de centros de recombinación no radiativos. 
Una de las limitaciones impuestas por el uso de substratos grabados es el espesor de la 
capa espaciadora de GaAs que se puede crecer, estando ésta limitada tanto por el tamaño del 
motivo del grabado, como por el propio diseño del dispositivo. En este sentido, también se 
procedió a realizar un estudio de la eficiencia de emisión para puntos cuánticos crecidos a 
distintas distancias de la intercara con el substrato (distintos espesores de la capa espaciadora). 
En la Fig. 4.14 se muestra la intensidad integrada de los picos de PL obtenidos en función del 
espesor de la capa espaciadora de GaAs (θGaAs=3.5, 30, 70 y 150 nm) para muestras crecidas 
Fig. 4.13.- Evolución de los valores medios para el diámetro y la altura de puntos cuánticos 
crecidos sobre substratos EPI (triángulos blancos) y substratos COM (triángulos negros) en 
función de tH. Los resultados fueron obtenidos después de realizar un análisis estadístico sobre una 
imagen AFM de 2x2 µm. En cada una de las muestras se crece una capa espaciadora de GaAs de 
3.5 nm. 
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sobre ambos tipos de substratos. En el proceso de preparación de la superficie de estas 
muestras, se utilizaron unos valores tH=10 min y tH=45 min. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Analizando los resultados, se puede observar un incremento de la intensidad integrada 
de PL a medida que se aumenta el espesor de la capa espaciadora, esto es, a medida que se 
aumenta la distancia entre los puntos cuánticos y la intercara con el substrato. Este efecto es 
debido a que al aumentar la distancia entre los puntos cuánticos y la intercara, la interacción 
entre los posibles defectos y/o contaminantes situados en la intercara y los puntos cuánticos 
disminuye, dando lugar de este modo a un aumento de la eficiencia de emisión, siendo mayor 
ésta cuanto mayor sea el valor de la capa espaciadora crecida. Conviene destacar que para un 
valor tH=10 min, no se observa diferencia entre los resultados obtenidos para muestras crecidas 
sobre substratos EPI y los obtenidos para muestras crecidas sobre substratos COM, mientras 
que para un valor tH=45 min, se observa un notable aumento de la eficiencia de emisión de los 
puntos cuánticos crecidos sobre substratos EPI respecto a los puntos cuánticos crecidos sobre 
substratos COM, para todos los espesores de capa espaciadora de GaAs estudiados. En 
concreto, se observa que para que pueda obtenerse la misma eficiencia de emisión en muestras 
Fig. 4.14.- Intensidad integrada de los picos de PL obtenidos para distribuciones 
de puntos cuánticos crecidos sobre substratos EPI (símbolos blancos) y substratos 
COM (símbolos negros), en función de la distancia a la intercara con el substrato 
(θGaAs=3.5 nm, 30 nm, 70 nm y 150 nm.). Se representan los datos obtenidos para 
tH=10 y tH=45 min. 
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crecidas sobre substratos EPI con un valor de la capa espaciadora θGaAs=3.5 nm, es necesario 
crecer una capa espaciadora θGaAs=30 nm cuando se utilizan substratos COM. 
 
Dada la compatibilidad del proceso de optimización que se acaba de presentar con el 
uso de substratos grabados, los resultados presentados en este apartado [74] son de una 
relevancia notable, ya que permitirían elaborar distintas estrategias (dependiendo de la 
aplicación final) para la obtención de altas eficiencias de emisión en puntos cuánticos crecidos 
en proximidad a la superficie de partida. Según los resultados presentados, esto puede 
conseguirse utilizando tiempos largos de exposición de la superficie a un flujo de H (45 min) para 
puntos cuánticos situados a tan solo 3.5 nm de la intercara con el substrato. Asimismo, también 
se ha observado que mediante el uso de substratos EPI pueden conseguirse mayores eficiencias 
de emisión respecto al uso de substratos COM, lo cual es atribuido a una mejor calidad cristalina 
de los primeros respecto de los segundos. Por otra parte, dado que en el rango de valores para 
tH estudiados no se ha observado una saturación en la eficiencia de emisión de los puntos 
cuánticos, cabría esperar incluso una mayor eficiencia de emisión en los puntos cuánticos para 
valores tH>45 min que las mostradas en la Fig. 4.12. 
 
4.2.3.- Crecimiento de InAs sobre substratos de GaAs(001). Influencia de las 
condiciones de crecimiento. 
 El desarrollo del proceso de fabricación propuesto en esta tesis consiste en conseguir la 
formación de puntos cuánticos de InAs únicamente en aquellos lugares impuestos por los 
motivos del grabado del substrato. Para ello, además de mantener una superficie plana entre los 
motivos del grabado, resulta indispensable depositar espesores de InAs inferiores al valor crítico 
a partir del cual tendría lugar la formación de puntos cuánticos auto-ensamblados en una 
superficie plana. Conviene recordar que nuestro último objetivo, como futura aplicación del 
proceso presentado en este trabajo, será colocar un punto cuántico de InAs en un lugar concreto 
dentro de una cavidad fotónica que tiene un área aproximada de 1 µm2. Las densidades de los 
puntos cuánticos auto-ensamblados obtenidos, aunque depende de las condiciones de 
crecimiento, varían entre 109 y 1010 cm-2. Esto siginifica que habrá entre 10 y 100 puntos 
cuánticos por µm2 entre motivos del grabado si alcanzáramos este espesor crítico. Por ello, es 
preciso conocer los procesos de incorporación/desorción del InAs en la superficie, así como la 
cinética del proceso de formación de puntos cuánticos auto-ensamblados de InAs en superficies 
de GaAs(001) en función de las condiciones de crecimiento utilizadas, para poder precisar con la 
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máxima exactitud posible la cantidad de InAs incorporado en dicha superficie, así como las 
condiciones ideales para el crecimiento del InAs en substratos grabados de GaAs(001). Para el 
caso del sistema InAs/GaAs(001), en la literatura pueden encontrarse numerosos trabajos en los 
que se estudia detalladamente la influencia de la temperatura de crecimiento (temperatura de 
substrato) [87,88], velocidad de crecimiento [89,90] y presión de As [80,91,92] en el proceso de 
formación de los puntos cuánticos, encontrándose una fuerte dependencia de los procesos de 
incorporación/desorción, así como la cinética del InAs sobre la superficie, con estos parámetros. 
  En los estudios publicados sobre la dependencia de la cinética del crecimiento de InAs  
con la temperatura del substrato, se ha encontrado que la longitud de difusión del In sobre 
superficies de GaAs(001) aumenta considerablemente a medida que aumentamos la 
temperatura del substrato, dando lugar así tanto a una reducción en la densidad de los puntos 
cuánticos obtenidos, como un aumento en el tamaño de éstos [88]. Por otra parte, también se ha 
observado experimentalmente que los procesos de desorción de InAs en la superficie aumentan 
a medida que se aumenta la temperatura para unas condiciones de crecimiento dadas [80]. 
Además, un aumento de la temperatura implicaría también un aumento de los procesos de 
interdifusión entre los átomos de In depositados y los átomos de Ga del substrato, así como de 
los procesos de segregación de In durante el proceso de recubrimiento del InAs con una capa de 
GaAs (“capping”) [93]. Esto conduciría por un lado a un aumento de volumen del punto cuántico 
finalmente obtenido respecto al volumen correspondiente a un punto cuántico crecido en unas 
condiciones en las que no tuvieran lugar tales procesos de interdifusión In-Ga. Dichos procesos 
de interdifusión favorecerían un aumento en la concentración de átomos de Ga en la 
composición de la capa mojante obtenida en el proceso de formación de los puntos cuánticos, la 
cual estaría compuesta por una aleación de In1-xGaxAs. Dado que esta aleación presenta un 
menor desacoplo en su parámetro de red respecto al substrato (GaAs) que la presentada por el 
InAs, también se observa un aumento en el espesor crítico requerido para la formación de los 
puntos cuánticos, esto es, se retrasa la formación de los puntos cuánticos respecto al caso en el 
que no tuvieran lugar los procesos de interdifusión, en cuyo caso esta capa mojante estaría 
compuesta fundamentalmente de InAs. 
Se han publicado trabajos en los que se ha demostrado que una disminución en la 
velocidad de crecimiento del In se traduce en un aumento de la longitud de difusión de dicho 
elemento [90,94]. En concreto, Alloing et al. [94] demuestran que la densidad de puntos 
cuánticos obtenida puede reducirse de 3x1010 cm-2 hasta valores de 2x108 cm-2 cuando la 
velocidad de crecimiento se reduce de 0.16 ML/s hasta 0.0012 ML/s. En general, estos efectos 
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están relacionados con las limitaciones cinéticas para que tengan lugar los procesos de difusión 
e incorporación de los átomos de In sobre las superficies de GaAs(001), las cuales quedan 
reducidas al utilizar velocidades más bajas de crecimiento de InAs, favoreciendo de este modo 
un crecimiento de los puntos cuánticos más próximo al equilibrio termodinámico del sistema [95]. 
Por otra parte, Heyn et al. [89,96] también observaron un aumento en los procesos de 
interdifusión entre los átomos de In y los átomos de Ga del substrato a medida que se disminuye 
la velocidad de crecimiento del In para una temperatura de substrato dada. 
 Otro de los parámetros que afectan a la longitud de difusión de los átomos de In sobre la 
superficie de substratos de GaAs(001) es la presión de As suministrada durante el crecimiento 
del InAs. En este sentido, se ha demostrado que variando la presión de As puede variarse 
también tanto la densidad como el tamaño de los puntos cuánticos obtenidos, en concreto, a 
menor presión de As, se obtiene una menor densidad y un mayor tamaño de puntos cuánticos 
[97,98]. En un contexto general, en el crecimiento mediante la técnica de MBE de materiales 
semiconductores compuestos III-V y basados en As, se ha demostrado que la presión del 
elemento del grupo V sobre la superficie afecta a los procesos de migración superficial del 
elemento del grupo III [91,92]. En concreto, se ha observado experimentalmente que 
disminuyendo la presión de As se aumenta la longitud de difusión de los átomos del grupo III y 
viceversa. Obviamente, en el caso del sistema InAs/GaAs(001) utilizado en este trabajo, el 
aumento de la longitud de difusión al disminuir la presión de As es atribuido a una disminución de 
la probabilidad para que un átomo de In que esté migrando sobre la superficie se incorpore al 
cristal, al enlazarse químicamente con los átomos de As que están disponibles en la superficie 
del mismo. Además de estos efectos, un cambio en la presión de As sobre la superficie podría 
inducir cambios en la reconstrucción superficial, afectando pues al proceso de formación de los 
puntos cuánticos (balance energético) y por tanto a la distribución de nanoestructuras obtenida. 
En principio, tanto las limitaciones cinéticas como el estado de equilibrio termodinámico del 
sistema, ambos dependientes de las condiciones de crecimiento utilizadas, pueden determinar 
en última instancia tanto el tamaño como la distribución de los puntos cuánticos. 
 
 Como es bien conocido, trasladar los parámetros de presión de haz equivalente y TS de 
un reactor MBE a otro, no es algo trivial, ya que los valores de estas magnitudes dependen 
críticamente de los parámetrios geométricos de cada reactor, así como de las características de 
la sonda de medida utilizada. Por ello, con el objetivo de elegir las condiciones de crecimiento 
más adecuadas para obtener selectividad en el crecimiento de InAs sobre substratos grabados 
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de GaAs(001) en nuestro sistema experimental, se realizó un estudio de la cinética de 
incorporación/desorción del InAs sobre superficies de GaAs(001), tal y como se detalla en el 
siguiente apartado. 
 
4.2.3.1.- Estudio experimental de la cinética de incorporación/desorción de InAs 
sobre superficies de GaAs(001). 
 Para realizar con éxito el crecimiento sobre substratos grabados, sería deseable 
aumentar tanto como fuera posible la longitud de difusión superficial de los átomos de In, para 
que cualquier átomo de In que llegara a la superficie pudiera alcanzar los lugares de mínimo 
potencial químico (motivos del grabado) antes de su incorporación a la red. En este sentido, las 
condiciones de crecimiento ideales serían aquellas en las que utilizáramos bajas presiones de 
As, bajas velocidades de crecimiento de InAs y temperaturas de substrato lo más altas posibles, 
respetando siempre las limitaciones impuestas por el hecho de utilizar substratos grabados 
(TS≤500 ºC) [30]. Por ello, se procedió a realizar un estudio de la cinética de 
incorporación/desorción del In sobre superficies de GaAs(001) en función de las condiciones de 
crecimiento utilizadas haciendo uso de la técnica de caracterización in-situ RHEED, la cual nos 
permite conocer la evolución de la morfología de la superficie a lo largo del proceso de 
crecimiento. Para ello, se realizaron distintos experimentos en los que se crecieron puntos 
cuánticos auto-ensamblados de InAs (con un espesor crítico θc) sobre substratos de GaAs(001) 
variando la presión de As4 (2x10-7 Torr ≤ BEP(As4) ≤ 1.5x10-6 Torr) y la temperatura del 
substrato (430 ºC ≤ TS ≤ 530 ºC). Una vez formados los puntos cuánticos, para estudiar la 
estabilidad de éstos bajo las condiciones de trabajo utilizadas, se realizó el estudio del proceso 
de desorción de In de dichos puntos cuánticos en cada caso. Para ello, una vez finalizado el 
crecimiento de los puntos cuánticos, se mantuvo la temperatura de substrato y la presión de As4 
constante hasta la completa desaparición de éstos. Paralelamente, también se llevó a cabo un 
estudio de los procesos de incorporación/desorción del InAs en las fases iniciales del crecimiento 
de éste sobre la superficie del substrato. En todos los experimentos realizados se mantuvo una 
velocidad de crecimiento para el In, rgIn=0.05 ML/s. 
Los patrones de difracción RHEED obtenidos durante los experimentos fueron 
registrados en un ordenador mediante un sistema de adquisición de datos. Para el análisis de los 
mismos se hizo uso de un software diseñado y elaborado en el grupo MBE del Instituto de 
Microelectrónica de Madrid. 
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En la parte inferior de la Fig. 4.15 se muestra la secuencia de los patrones de difracción 
RHEED en el azimut [ 011 ] obtenidos a lo largo de todo el proceso de formación/desorción de 
puntos cuánticos para una temperatura de substrato TS=510 ºC, y una presión BEP(As4)=1.5x10-
6 Torr. Estos patrones de difracción RHEED corresponden a: I) una superficie de GaAs(001)-2x4 
estabilizada en As antes de comenzar a depositar In; II) la superficie en el momento en el que se 
comienza a depositar In; III) la superficie sobre la que se ha depositado el espesor crítico (θ=θc) 
de In para la formación de puntos cuánticos auto-ensamblados (definición de rasgos 3D en 
RHEED); IV) la superficie justo en el momento en el que se cierra la célula de In (rasgos 3D en 
RHEED claramente visibles); V) la superficie una vez que han desaparecido los núcleos 3D 
después de la completa desorción de éstos. 
Para realizar el análisis de la evolución de estos patrones de difracción, integraremos la 
intensidad de señal en dicho patrón de difracción colectada en la región donde se observa el haz 
especular y en la región donde se observa un punto de difracción asociado a la aparición de 
núcleos 3D sobre la superficie a lo largo de todo el proceso. La evolución de la intensidad de 
señal colectada en cada una de estas regiones se muestra en la parte superior de la Fig. 4.15, 
donde pueden distinguirse básicamente tres regiones: i) formación de puntos cuánticos en un 
tiempo “tc” (región comprendida entre los puntos II-III); ii) desaparición de núcleos 3D en un 
tiempo “td” (región comprendida entre los puntos IV-V); iii) recuperación de una superficie plana 
una vez desorbidos los núcleos 3D (región desde el punto V en adelante). 
Para la medida del tiempo necesario de crecimiento de InAs para que tenga lugar la 
formación de los puntos cuánticos (tc), se contabiliza el tiempo transcurrido desde que se abre la 
célula de In hasta que la intensidad del haz especular es igual a la intensidad del punto 3D 
asociado a la formación de puntos cuánticos sobre la superficie. Para la medida del tiempo de 
desorción de los puntos cuánticos (td), se contabiliza el tiempo transcurrido desde que se cierra 
la célula de In hasta que la intensidad del punto 3D es igual a la del especular. La variación de 
los tiempos “tc” y “td” en función de las condiciones de crecimiento utilizadas, nos dará 
información de la cinética de formación y desorción de los puntos cuánticos de InAs sobre 
superficies de GaAs(001). 
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Fig. 4.15.- Parte superior: representación de la evolución de la intensidad de señal colectada en las 
áreas correspondientes al haz especular y al punto 3D en el patrón difracción RHEED a lo largo 
del proceso de formación/desorción de puntos cuánticos auto-ensamblados de InAs sobre 
substratos de GaAs(001). Parte inferior: secuencia de los patrones de difracción RHEED obtenidos 
a lo largo de este proceso en el azimut [ 011 ]. Estos resultados han sido obtenidos para una 
temperatura de substrato TS=510 ºC y una presión BEP(As4)=1.5x10-6 Torr. 
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4.2.3.1.1.- Estudio de la cinética de incorporación de InAs sobre la superficie. 
El tiempo “tc” (tiempo que se mantiene la célula de In abierta hasta la formación de 
puntos cuánticos auto-ensamblados) nos aportará información fundamentalmente sobre el 
proceso de incorporación del InAs sobre la superficie del substrato, el cual dependerá de las 
condiciones de crecimiento utilizadas. En la Fig. 4.16 se muestra la evolución de dicho tiempo (tc) 
en función de la temperatura del substrato para distintos valores de presión de As4.  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 En esta figura podemos observar cómo a medida que aumentamos la temperatura del 
substrato, tenemos un aumento del tiempo requerido para la formación de los puntos cuánticos 
auto-ensamblados, observándose para cada uno de los valores de presión de As4, una 
temperatura de corte (Tc) distinta, a partir de la cual no tenemos formación de dichos puntos 
cuánticos. Esto es, al aumentar la temperatura del substrato, es necesario suministrar mayor 
cantidad de In sobre la superficie para llegar a depositar el espesor crítico de In necesario para 
que tenga lugar la formación de los puntos cuánticos. Este aumento puede ser debido 
fundamentalmente a dos factores claramente diferenciados: i) procesos de desorción de In sobre 
la superficie (mayoritariamente para TS>500 ºC) ; ii) procesos de interdifusión entre los átomos 
de In depositados y los átomos de Ga del substrato, lo que disminuiría el desacoplo del 
Fig. 4.16.- Representación del tiempo de formación de puntos cuánticos de InAs  (tc) 
sobre una superficie de GaAs(001) en función de la temperatura del substrato para 
distintos valores BEP de As4 (2x10-7 Torr - 1.5x10-6 Torr). 
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parámetro de red respecto al substrato (TS>470 ºC), aumentando de este modo el espesor crítico 
necesario para la formación de puntos cuánticos auto-ensamblados [80]. Ambos factores 
muestran una fuerte dependencia con la temperatura, aumentando tanto los procesos de 
desorción como los procesos de interdifusión a medida que se aumenta la temperatura del 
substrato. En la Fig. 4.16 puede observarse cómo a medida que aumentamos la presión de As4, 
la temperatura Tc se desplaza hacia valores mayores, a la vez que “tc” se mantiene constante 
hasta temperaturas más elevadas. En particular, aumentando el valor BEP(As4) desde un valor 
de 2x10-7 Torr hasta un valor de 1.5x10-6 Torr, ambos valores correspondientes a un flujo de As 
equivalente a 0.3 ML/s y 3.4 ML/s respectivamente, pasamos de tener un valor tc=36.5 s a tener 
un valor tc=31.2 s para una temperatura TS=490 ºC. Este efecto puede verse más claramente en 
la Fig. 4.17 donde se representa el valor de “tc” en función de la presión de As4 utilizada para 
distintos valores de la temperatura del substrato. En concreto, se observa que para TS≤450 ºC 
desaparecen los procesos de desorción de In de la superficie, obteniéndose que el valor de “tc” 
es independiente de la presión de As4 utilizada.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.17.- Representación del tiempo de formación de puntos cuánticos de InAs 
(tc) sobre una superficie de GaAs(001) en función de la presión de As4 
suministrada sobre la superficie, para distintos valores de la temperatura de 
substrato (430 – 530 ºC ). 
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 Como puede observarse en la Fig. 4.16, para valores BEP de As4 iguales o inferiores a 
5x10-7 Torr, cualquier pequeño cambio en la presión de As4 provoca apreciables variaciones en 
la temperatura de corte, esto es, en la temperatura a partir de la cual, debido a la elevada 
desorción de In de la superficie, no tiene lugar la formación de puntos cuánticos para la velocidad 
de crecimiento del In utilizada (0.055 ML/s), así como variaciones apreciables en tc. Por el 
contrario, para valores BEP de As4 iguales o superiores a 1.5x10-6 Torr, las condiciones de 
trabajo son mucho más estables, ya que pequeños cambios en la presión de As4 no conlleva una 
variación tan brusca de la temperatura de corte. 
 
4.2.3.1.2.- Estudio de la cinética de desorción de InAs de la superficie. 
 Una vez formados los puntos cuánticos sobre la superficie, será importante conocer la 
estabilidad de éstos a lo largo del tiempo para las condiciones de crecimiento utilizadas. Esto 
puede estudiarse experimentalmente mediante la medida del tiempo de desorción de éstos (td) 
en función de dichas condiciones de crecimiento. En este sentido, en la Fig. 4.18 se representa td 
en función de la temperatura del substrato (TS) para distintos valores de presión de As4 sobre la 
superficie.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.18.- Representación del tiempo de desorción (td) de puntos cuánticos de InAs sobre una 
superficie de GaAs(001) en función de la temperatura del substrato para distintos valores BEP 
de As4 (2x10-7 Torr - 1.5x10-6 Torr). En la inserción se muestra una representación de tipo 
Arrhenius de td para el cálculo de la energía de activación del proceso de desorción de puntos 
cuánticos para un valor BEP(As4)=1.5x10-6 Torr. 
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Como puede observase en esta figura, a medida que se aumenta la temperatura del 
substrato, el tiempo de desorción disminuye. Esto es, los puntos cuánticos son menos estables a 
medida que aumentamos la temperatura. En concreto, para una presión de As4 de 1.5x10-6 Torr, 
el tiempo de desorción varía desde un valor de unos 3400 s hasta apenas 118 s para un 
intervalo de temperaturas desde 450 ºC hasta 530 ºC. Estos datos experimentales muestran un 
comportamiento de tipo Arrhenius con la temperatura, típico de un proceso térmicamente 
activado, con un valor en la energía de activación de 2.15 eV (caso BEP(As4)=1.5x10-6 Torr). 
Heyn et al. [99] encontraron un valor para la energía de activación en el proceso de desorción de 
los puntos cuánticos de 3.2 eV, cuando ésta se lleva a cabo en ausencia de un flujo de As4. Por 
otra parte, nuestros resultados muestran que al aumentar la presión de As4, el tiempo necesario 
para la completa desorción de los puntos cuánticos aumenta también, esto es, los puntos 
cuánticos son estables durante más tiempo a medida que se va aumentando la presión de As4 
aplicada sobre ellos. Para el estudio del proceso de desorción del InAs de la capa 2D formada 
sobre el substrato en las etapas iniciales del crecimiento, se depositó una capa de InAs de un 
espesor igual a 1 ML en un tiempo “t2D”. Una vez crecida esta capa 2D de InAs, se mantuvo la 
superficie expuesta a distintas presiones de As4 para distintos valores de la temperatura de 
substrato durante un tiempo “ta”. A continuación se procedió a crecer de nuevo InAs durante un 
tiempo “tr” hasta alcanzar el espesor crítico, con la consecuente formación de puntos cuánticos 
sobre la superficie. En la parte superior de la Fig. 4.19 se muestra la evolución de la intensidad 
RHEED en las dos áreas marcadas, en la secuencia de los patrones de difracción RHEED 
mostrados en la parte inferior de la figura, tomados en el azimut [ 011 ],para una temperatura de 
substrato TS=510 ºC y una presión de As4, BEP(As4)=1.5x10-6 Torr. En la evolución de la 
intensidad RHEED a lo largo del tiempo pueden distinguirse tres regiones básicamente (ver 
gráfica en la Fig. 4.19): i) crecimiento de 1 ML de InAs en un tiempo “t2D” (región comprendida 
entre los puntos II-III); ii) la superficie se mantiene en las mismas condiciones temperatura y 
presión de As4 que las utilizadas durante el proceso de crecimiento del InAs durante un tiempo 
“ta” (región comprendida entre los puntos III-V); iii) crecimiento de InAs durante un tiempo “tr” 
hasta alcanzar el espesor crítico para la formación de puntos cuánticos (región comprendida 
entre los puntos V-VI). Los patrones de difracción RHEED mostrados en la parte inferior de la 
Fig. 4.19 se corresponden con: I) una superficie de GaAs(001)-2x4 estabilizada en As antes de 
comenzar a depositar InAs; III) la superficie después de depositar 1 ML de InAs; IV) la superficie 
después de depositar 1 ML de InAs y realizar una espera de 370 s bajo un flujo de As4 
(BEP(As4)= 1.5x10-6 Torr); VI) la superficie después de depositar 1.1 ML de InAs hasta llegar al 
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espesor crítico (θc) para la formación de puntos cuántico de InAs auto-ensamblados (rasgos 3D 
en RHEED). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
A partir de los valores experimentales obtenidos (t2D, ta y tr) se puede realizar el cálculo 
de la velocidad de desorción del In sobre la superficie según la expresión 4.13, una vez conocido 
el valor tc para las distintas condiciones de crecimiento, obtenido de los experimentos 
presentados en el apartado anterior. 
Fig. 4.19.- En la parte superior de la figura se representa la evolución de la intensidad registrada en 
las áreas correspondientes al haz especular y al punto 3D en el patrón difracción RHEED. En la 
parte inferior, se muestra la secuencia de los patrones de difracción RHEED obtenidos a lo largo del 
proceso de crecimiento/desorción de InAs sobre una superficie de GaAs(001) en el azimut [ 011 ], 
para una temperatura de substrato TS=510 ºC y un valor BEP(As4)=1.5x10-6 Torr. 
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donde FIN es la velocidad de crecimiento del InAs. 
 En la Fig. 4.20 se muestra la velocidad de desorción del InAs de una capa 2D obtenida 
en función de la temperatura del substrato para distintos flujos de As4 sobre la superficie 
(distintos valores BEP de As4). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Como se puede observar en la Fig. 4.20, la velocidad de desorción del InAs aumenta a 
medida que se aumenta la temperatura del substrato para todo el rango de presiones de As4 
estudiado. Según estos resultados, se observa una cinética de desorción similar para todos los 
valores BEP de As4 estudiados, al contrario que para el caso en el que se estudiaban los 
procesos de desorción del InAs de los puntos cuánticos. Esto quiere decir que los átomos de In 
incorporados en la capa 2D (capa mojante o wetting layer), formada en las primeras fases del 
crecimiento del InAs,  están más ligados al substrato de GaAs(001). 
Fig. 4.20.- Representación de la velocidad de desorción de InAs de una capa 2D crecida sobre 
una superficie de GaAs(001) en función de la temperatura del substrato para distintos valores 
de presión de As4 (2x10-7 Torr - 1.5x10-6 Torr). 
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Considerando una cinética de desorción constante, 1 ML de InAs se desorberá 
totalmente en 10416 s para TS=450 ºC, mientras que para TS=530 ºC este tiempo sería de 374 s. 
Esto quiere decir que una vez que se ha depositado el In sobre la superficie del substrato de 
GaAs(001), el tiempo que se puede mantener la superficie a una temperatura dada para un flujo 
de As4 dado, no es ilimitado, estando condicionado éste por los procesos de desorción de In de 
la superficie. 
 
Heyn et al. [99] proponen que el proceso de desorción de InAs de la capa mojante o 
wetting layer tiene una energía de activación mayor que el proceso de desorción de InAs en los 
puntos cuánticos. Esta diferencia en la cinética de desorción del InAs es cualitativamente similar 
a la observada en los experimentos mostrados en este apartado, y es atribuida principalmente a 
la mayor interacción química entre el InAs en la capa mojante (formada en las primeras fases del 
crecimiento de los puntos cuánticos) y el GaAs del substrato, respecto al InAs en los puntos 
cuánticos. En cualquier caso, se ha comprobado experimentalmente que tanto la temperatura de 
substrato como la presión de As4 utilizados durante el proceso de crecimiento de InAs 
determinan los procesos de incorporación/desorción de los átomos de In sobre la superficie de 
substratos de GaAs(001), así como los procesos de desorción de los puntos cuánticos auto-
ensamblados de InAs. 
Durante el proceso de crecimiento de InAs sobre substratos grabados, para evitar la 
formación de puntos cuánticos auto-ensamblados sobre la superficie en otros lugares distintos 
de los marcados por los motivos del grabado, se procederá a crecer un espesor de InAs inferior 
al espesor crítico (θc), al cual tiene lugar la formación de dichos puntos cuánticos auto-
ensamblados. Con el objetivo de favorecer los procesos de migración superficial de los átomos 
de In depositados hacia el interior de los motivos del grabado, sería interesante mantener 
durante el mayor tiempo posible, las mismas condiciones experimentales que las utilizadas 
durante el proceso de crecimiento del InAs. Este tiempo, para unas condiciones de temperatura 
de substrato y presión de As4 dadas, se encuentra limitado por la cinética de los procesos de 
desorción de InAs de la capa mojante o wetting layer formada sobre la superficie y por la cinética 
de desorción de los puntos cuánticos formados en el interior de los motivos del grabado 
(suponiendo una cinética de desorción similar en éstos que la encontrada en puntos cuánticos de 
InAs auto-ensamblados). Se ha observado que dicha cinética de desorción de InAs de la capa 
mojante y/o de los puntos cuánticos es más rápida cuanto mayor sea la temperatura de substrato 
(para una presión de As4 dada) o cuanto menor sea la presión de As4 (para una temperatura de 
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substrato dada). Por todo ello, en base a los estudios realizados en este apartado, resulta de 
crucial importancia optimizar las condiciones de temperatura de substrato y presión de As4, así 
como los tiempos de espera en cada una de las fases del crecimiento, cuando se proceda a 
realizar dicho crecimiento de InAs sobre substratos grabados, tal y como se indica en el siguiente 
apartado. 
 
4.3.- Resultados experimentales sobre substratos con grabado. 
En la literatura pueden encontrarse numerosos trabajos para conseguir controlar los 
lugares de formación de puntos cuánticos de InAs mediante diversas técnicas de litografía 
(bombardeo mediante haz focalizado de iones, litografía por haz de electrones, litografía óptica, 
litografía de oxidación local mediante AFM, litografía mediante STM) sobre superficies de 
GaAs(001) [21,29,65,100-110] y GaAs(111)B [111]. Se han conseguido grandes logros en 
cuanto al control en los lugares de formación de las nanoestructuras se refiere, sin embargo, no 
son tantos los trabajos en los que se demuestra que las nanoestructuras conseguidas sean 
buenas candidatas para la aplicación de éstas en dispositivos opto-electrónicos, debido 
fundamentalmente a bajas eficiencias de emisión, falta de control en el tamaño del punto 
cuántico y un bajo control en el número de puntos cuánticos formados en cada motivo. 
No obstante, entre todos los trabajos publicados hasta la fecha basados en el sistema 
InAs/GaAs caben destacar por la relevancia de los resultados conseguidos con el objetivo de 
una futura integración factible en dispositivos, aquéllos en los que además de un control en los 
lugares de formación de los puntos cuánticos, también se han logrado buenas propiedades 
ópticas en puntos cuánticos aislados mediante la fabricación de substratos grabados utilizando 
técnicas de foto-litografía [112] y/o litografía por haz de electrones [65,111,113]. En este sentido, 
P. Atkinson et al. [65] consiguen un alto grado de control en el posicionamiento de puntos 
cuánticos aislados con periodicidades de hasta 10 µm mediante la técnica de litografía por haz 
de electrones, obteniendo emisión óptica de puntos cuánticos aislados en cada uno de los 
motivos del grabado. No obstante, mediante la técnica propuesta no son capaces de controlar el 
número de puntos cuánticos formados en cada uno de los motivos, obteniendo estadísticamente 
dos puntos cuánticos en el 60% de los motivos y un solo punto cuántico en el 40%. Esta 
dispersión es atribuida a la evolución incontrolada de los motivos iniciales después de realizar 
una exposición de la superficie a un flujo de Ga (8 ML en total para la desorción del óxido de 
GaAs, ver apartado 4.2.1.2) y el crecimiento de una capa espaciadora de GaAs de 8 nm por 
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MBE. Además, los resultados sobre la caracterización óptica de los puntos cuánticos obtenidos 
mediante micro-fotoluminiscencia muestran que la eficiencia de emisión de éstos es 10 veces 
menor que la obtenida para puntos cuánticos auto-ensamblados situados lejos de la intercara 
con el substrato, asociado a la presencia de defectos y/o impurezas en la intercara con el 
substrato, situada a tan solo 8 nm de los puntos cuánticos. Por otra parte, C. Scheneider et al. 
[113] consiguen igualmente un alto grado de control en el posicionamiento de puntos cuánticos 
aislados con una periodicidad de hasta 1 µm entre puntos cuánticos mediante la técnica de 
litografía por haz de electrones, obteniendo para esta periodicidad un único punto cuántico en el 
90% de los motivos del grabado, quedando el 10% sobre el total de agujeros desocupados. En 
sus resultados observan la posibilidad de obtener un único punto cuántico en el 100% de los 
motivos reduciendo la periodicidad de 1 µm  a 0.1 µm. Esto es, observan una dependencia del 
número de puntos cuánticos obtenidos en cada uno de los motivos del grabado con la densidad 
de motivos definidos en el grabado. Al contrario que P. Atkinson et al., en este trabajo, para la 
desorción del óxido de GaAs de la superficie del substrato utilizan un tratamiento con flujo de H. 
Quizás el aspecto más relevante de este trabajo reside en el desarrollo de un proceso 
tecnológico completo para la integración real de los puntos cuánticos aislados en dispositivos 
con un error en el posicionamiento de tan solo 50 nm. Aunque en sus resultados muestran la 
caracterización óptica mediante micro-fotoluminiscencia de cada uno de los puntos cuánticos 
aislados, no realizan un estudio comparativo de la eficiencia de emisión obtenida en éstos con la 
eficiencia de emisión de puntos cuánticos auto-ensamblados situados lejos de la intercara con el 
substrato. Recientemente, P. Gallo et al. [111] han desarrollado un proceso tecnológico completo 
mediante el cual demuestran la posibilidad de integrar un punto cuántico en el interior de una 
microcavidad fotónica, con un alto grado de control en el posicionamiento y en el tamaño del 
punto cuántico (longitud de onda de emisión). El valor de la anchura a media altura del pico de 
emisión de PL de los puntos cuánticos obtenidos es inferior a 10 meV, siendo el valor del pico de 
emisión obtenido por micro-fotoluminiscencia de un punto cuántico aislado inferior a 200 µeV. 
Ya en el año 1999 Kohmoto et al. mostraron resultados sobre la obtención de puntos 
cuánticos de InAs con control en sus lugares de formación sobre superficies de GaAs(001) 
mediante litografía haciendo uso de un sistema STM [105]. En el año 2000 Hyon et al. mostraron 
resultados preliminares según los cuales demostraron la posibilidad de utilizar una punta de AFM 
para la obtención de puntos cuánticos de InAs con control en sus lugares de formación sobre 
substratos de Gas(001), mediante la fabricación directa (por incrustación de la punta en la 
muestra) de un grabado sobre la superficie del substrato [44]. Para lograr un control del 
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posicionamiento de los puntos cuánticos compatible con la obtención de altas eficiencias de 
emisión óptica, esta técnica resulta inadecuada, debido principalmente a la introducción de 
defectos en el cristal debido a la fuerte interacción entre la punta de AFM y el substrato, y al bajo 
grado de reproducibilidad en los resultados obtenidos [114]. En el año 2004, H.Z. Song et al. y A. 
Hirai et al. demostraron que mediante la técnica de nanolitografía de oxidación local por AFM, 
utilizada para el desarrollo de este trabajo de tesis, podían obtenerse puntos cuánticos de InAs 
sobre substratos de GaAs(001) [100] y de Ge sobre substratos de Si(001) [115], 
respectivamente, con alta precisión y control en sus lugares de formación. En el año 2005, H.Z. 
Song et al. presentan resultados sobre la obtención de puntos cuánticos de InAs sobre 
substratos de InP(001) con control en sus lugares de formación mediante la técnica de oxidación 
local por AFM [116]. En este mismo trabajo, los autores presentan por primera vez, la 
caracterización óptica mediante micro-fotoluminiscencia de un punto cuántico aislado, obtenido 
haciendo uso de técnicas de litografía. 
 
En este trabajo de tesis, como se describirá a lo largo de este apartado, se ha 
conseguido controlar los lugares de formación de los puntos cuánticos de InAs sobre substratos 
de GaAs(001), el número de puntos cuánticos formados en cada motivo del grabado, así como 
obtener alta eficiencia de emisión óptica en puntos cuánticos aislados de InAs sobre substratos 
de GaAs(001), hasta la fecha no reportada en la literatura mediante el uso de esta técnica 
litográfica. Estos resultados permitirían, en principio, la integración de los puntos cuánticos 
obtenidos en dispositivos tales como emisores de fotones individuales. 
 
En este apartado se validarán los procesos optimizados en el apartado anterior sobre 
substratos grabados. Para ello, se presentarán los resultados obtenidos con el objetivo de 
conseguir puntos cuánticos de InAs con control en su lugar de formación y alta eficiencia de 
emisión óptica: i) estudio sobre la evolución de los motivos del grabado después de aplicar sobre 
ellos los procesos previamente optimizados; ii) estudio de los procesos de nucleación del InAs 
sobre substratos grabados; iii) Caracterización óptica de un punto cuántico aislado mediante 
micro-fotoluminiscencia. 
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4.3.1.- Estudio sobre la evolución de los motivos del grabado en el proceso 
de preparación de la superficie para el crecimiento de InAs. 
Las superficies de materiales III-V grabadas pueden evolucionar de manera más o 
menos acusada dependiendo, fundamentalmente, de las condiciones de temperatura de 
substrato y presión de As4 utilizadas. En la literatura pueden encontrarse diversos trabajos en los 
que se observan evidencias experimentales que demuestran la existencia de procesos de 
desorción tanto de As como de Ga en superficies de GaAs(001) [117], y en superficies de 
GaAs(110) [118], cuando éstas son expuestas a un flujo de H. Estos procesos de desorción 
están inducidos por la formación tanto de enlaces del tipo Ga-H como As-H, los cuáles pueden 
tener lugar a la temperatura de trabajo utilizada durante el tratamiento con H (TS=450 ºC) llevado 
a cabo en nuestro proceso de preparación de la superficie. En este sentido, conocer la evolución 
de los motivos de nuestro grabado después de cada uno de los procesos llevados a cabo antes 
del crecimiento de InAs, resulta crucial para entender posteriormente los procesos de nucleación 
del InAs sobre la superficie grabada, ya que tanto la forma de los motivos, como la evolución de 
facetas de un tipo claramente definido en el interior de estos motivos (terminadas en Ga (tipo A) 
o As (tipo B)), determinarán los resultados obtenidos. 
Los substratos grabados, una vez realizado el ataque selectivo con HF e introducida la 
muestra en el reactor de MBE fueron expuestos a un flujo de H (PH=1x10-5 Torr) durante 30 
minutos. Simultáneamente se suministra un flujo de As4 a la superficie para evitar la formación 
de gotas de Ga y por lo tanto la degradación de la superficie entre los motivos. 
Para conocer la influencia del crecimiento de la capa espaciadora entre el substrato y las 
nanoestructuras, el estudio se ha realizado en muestras con y sin capa espaciadora. Esta capa 
espaciadora consiste en 7 nm de GaAs crecido por ALMBE a TS=450 ºC. 
Antes de sacar la muestra del reactor para ser caracterizada por AFM, ésta es sometida 
a un tratamiento térmico que consiste en subir la potencia de caldeo del substrato a la 
correspondiente a 500 ºC y esperar 5 minutos mientras se aplica un flujo de As4 
(BEP(As4)=5x10-7 Torr) sobre la superficie. Este paso sería el previo a la deposición de InAs 
cuando ésta se llevara a cabo. De esta manera, la superficie a caracterizar sería idéntica a la 
que exista justo antes de iniciarse el proceso de nucleación del InAs. 
Para realizar este estudio, se utilizaron substratos grabados en los que se habían 
definido tanto matrices de estructuras de óxido simple como de estructuras de óxido doble, de 
modo que para realizar el análisis de los resultados obtenidos, distinguiremos entre motivos 
(agujeros) de estructura doble y motivos de estructura simple. A modo de recordatorio, en la Fig. 
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4.21 se ilustra el perfil típico de cada uno de estos tipos de motivos obtenidos después de 
realizar el ataque selectivo con HF sobre las estructuras de óxido inicialmente fabricadas, los 
cuales denominaremos de ahora en adelante como “motivos de estructura simple” y “motivos de 
estructura doble”. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.3.1.1.- Análisis de la evolución de motivos de estructura simple. 
En la Fig. 4.22 se muestran las imágenes AFM del motivo obtenido después de realizar 
el ataque selectivo con HF sobre el óxido inicial fabricado (a), así como la evolución de este 
motivo justo hasta el momento previo al crecimiento de InAs, para el caso en el que θGaAs=0 nm 
(b) y para el caso en el que θGaAs=7 nm (c). En esta figura también se incluyen los perfiles 
trazados a lo largo de las direcciones [ 011 ] y [110 ] sobre las imágenes AFM de cada uno de los 
motivos mostrados. 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.21.- Representación esquemática de la forma de los motivos (agujeros) de estructura 
simple (a) y estructura doble (b), obtenidos después de realizar el ataque selectivo con HF sobre 
las estructuras de óxido inicialmente fabricadas mediante oxidación local con AFM. 
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Para realizar una estimación cuantitativa sobre la evolución del tamaño y la forma de los 
motivos mostrados en la Fig. 4.22 después de los diferentes procesos realizados, se procedió a 
realizar un análisis estadístico, de los resultados obtenidos en ocho motivos, de la profundidad 
(h) y la longitud del motivo a lo largo de las direcciones cristalográficas [ 011 ](d[ 011 ] ) y 
[110 ](d[ 110 ]) (ver Tabla 4.4). Para el análisis e interpretación de estos resultados, los valores 
presentados en la Tabla 4.4 están normalizados a las dimensiones del motivo inicial (justo 
después del ataque selectivo con HF de los óxidos fabricados). Por lo tanto, un valor 
positivo(negativo) en estos valores implica un aumento(reducción) respecto a las dimensiones 
del motivo inicial. Llegados a este punto, conviene recordar que las dimensiones del motivo 
inicial, obtenido después de realizar el ataque con HF, es un agujero con un tamaño y una forma 
similar a la imagen negativa del óxido fabricado. Por tanto, controlando la forma y el tamaño de 
Fig. 4.22.- Imágenes AFM correspondientes al motivo obtenido después de realizar el ataque 
selectivo con HF sobre un óxido de estructura simple (a), así como la evolución de éste después de 
realizar los siguientes procesos: tratamiento con H (30 min) + 5 min a TS=500 ºC (b); tratamiento 
con H (30 min) + crecimiento de capa de GaAs (7 nm) + 5 min a TS=500 ºC (c). En la parte inferior 
de la figura (d) se muestran los perfiles trazados sobre las imágenes AFM de los motivos 
mostrados, a lo largo de las direcciones cristalográficas [ 011 ] y [110 ]. 
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los óxidos fabricados, se controlarán tanto la forma como el tamaño del agujero finalmente 
obtenido. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los resultados presentados en la Tabla 4.4 muestran que en aquella muestra en la que 
no se procedió al crecimiento de una capa espaciadora (θGaAs= 0 nm) , se produce una reducción 
de la longitud del motivo a lo largo de la dirección [ 011 ] (18%), y un aumento de su profundidad 
(20%), mientras que la longitud a lo largo de la dirección [110 ] se mantiene prácticamente 
invariable. Además, en la imagen AFM correspondiente a este motivo (Fig. 4.22(b)), puede 
observarse claramente una evolución en éste de una forma inicial circular hacia una forma 
hexagonal. En la literatura pueden encontrarse diversos trabajos acerca del crecimiento 
homoepitaxial sobre substratos grabados de GaAs(001) [29,51], donde se demuestra que bajo 
ciertas condiciones de crecimiento, los átomos de Ga pueden migrar desde los planos (001) 
hacia planos tipo B (terminados en As) y de los planos tipo A (terminados en Ga) hacia los 
planos (001). Hay que tener en cuenta que la traza de los planos tipo B en una superficie (001) 
es paralela a la dirección [110 ] y la traza de los planos tipo A es paralela a la dirección [ 011 ], por 
lo que la cinética de los átomos de Ga sobre la superficie grabada explicaría una reducción en 
las dimensiones del motivo a lo largo de la dirección [ 011 ] respecto a la dirección [110 ]. En 
particular, Heidemeyer et al. observaron una evolución en la forma y las dimensiones de 
agujeros de tamaño nanométrico desde una forma inicial aproximadamente circular hacia una 
forma hexagonal después de realizar el crecimiento de GaAs por MBE convencional (Fig. 4.23, 
figura extraída y modificada de la referencia [29]). 
 
 
 
Tabla 4.4.- Valores para la profundidad (h) y la longitud del motivo a lo largo de las direcciones 
cristalográficas [ 011 ](d[ 011 ] ) y [110 ](d[ 110 ]), obtenido después de realizar el crecimiento de una 
capa espaciadora de GaAs de 0 nm y 7 nm, una vez realizado un tratamiento con H durante 30 min 
sobre la superficie grabada. Se presentan los valores relativos a las dimensiones del motivo obtenido 
después de realizar el ataque con HF sobre el óxido inicial. 
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En estos resultados también se observa una reducción del tamaño del agujero a lo largo 
de la dirección [ 011 ], siendo mayor esta reducción cuanto mayor es el espesor de la capa de 
GaAs crecida (Fig. 4.23 (a-d)), llegando incluso a colapsar el agujero completamente a lo largo 
de esta dirección para un espesor de la capa de GaAs crecida de unos 20 nm. Esta evolución en 
la forma y el tamaño de los agujeros es atribuida al desarrollo de planos cristalográficos tipo B 
bien definidos en el interior del motivo del grabado con traza paralela a la dirección [110 ], y de 
planos tipo A con traza paralela a la dirección [ 011 ], tal y como se representa en el esquema de 
la  Fig. 4.23 (e). No obstante, a diferencia de los resultados experimentales propuestos por 
Heidemeyer, en nuestro caso esta evolución del motivo tiene lugar incluso sin el crecimiento de 
una capa de GaAs. Esto podría entenderse teniendo en cuenta que debido a que el óxido nativo 
del GaAs es eliminado durante los 5 min iniciales del tratamiento de la superficie con H a TS=450 
ºC, durante los 25 min restantes hasta completar los 30 min que dura este tratamiento, seguido 
de los 5 min en que la temperatura de la superficie sube a TS=500 ºC (paso previo al crecimiento 
de InAs), la movilidad de los átomos de Ga sobre la superficie de GaAs(001) es lo 
suficientemente elevada como para que tenga lugar una redistribución de éstos sobre la 
superficie. De este modo, dado que los motivos del grabado (agujeros) presentan un mínimo de 
potencial químico respecto a la superficie (001), tiene lugar la migración selectiva de los átomos 
de Ga sobre la superficie hacia el interior de éstos, en los que se incorporarían preferentemente 
en las facetas tipo B. 
Por otra parte, la profundidad del motivo experimenta un aumento. Éste podría 
explicarse basándonos en la existencia de posibles procesos de desorción preferente de átomos 
de Ga y As en el interior de los motivos del grabado, que pudieran tener lugar durante el 
Fig. 4.23.- Imágenes AFM 
correspondientes a agujeros de 
tamaño nanométrico (a), y 
después del crecimiento de una 
capa de GaAs de distintos 
espesores: θGaAs= 5 nm (b); θGaAs= 
10 nm (c); θGaAs= 20 nm (d). Se 
incluye la representación 
esquemática de los planos 
cristalográficos tipo A (gris claro) 
y B (negro) definidos en el 
interior del agujero, cuyas trazas 
son paralelas a las direcciones
[ 011 ] y [110] respectivamente 
(e) (Figura extraída y modificada 
de la referencia [29]). 
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tratamiento con H de la superficie, según se comentó al inicio de este apartado [117,118]. Este 
resultado puede entenderse mejor atendiendo a la Fig. 4.24, en la que se esquematiza de 
manera simple la estructura atómica de una sección transversal [ 011 ] en un substrato de 
GaAs(001) sobre el que se ha definido un agujero (motivo del grabado). Como puede observarse 
en esta figura, al aplicar un flujo de H, la probabilidad de que un átomo de H reaccione con 
alguno de los átomos del cristal (As o Ga) es mayor en el interior del motivo del grabado 
(posición A) que en una posición exterior sobre la superficie del substrato (posición B), ya que en 
esta última posición el número de átomos vecinos de la red con los que pudiera reaccionar un 
átomo de H es considerablemente menor que en la posición definida en el interior del motivo del 
grabado. Este hecho podría explicar un posible proceso de desorción de átomos de As o Ga más 
acelerado en el interior del motivo respecto a la superficie, obteniéndose así un aumento en la 
profundidad del motivo después de realizar el tratamiento con H. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Cuando se lleva a cabo el crecimiento de la capa de GaAs de 7 nm de espesor a TS=450 
ºC, seguido del tratamiento térmico de 5 min a TS=500 ºC (Fig. 4.22(c)), se observa una 
reducción tanto en la longitud del motivo a lo largo de la dirección [ 011 ] (13%), como en su 
profundidad (11%). Además, se observa un aumento de la longitud del motivo en la dirección 
[110 ] (32%). Tanto la reducción en la longitud del motivo a lo largo de la dirección [ 011 ] y la 
Fig. 4.24.- Representación esquemática del posible proceso de interacción de los átomos de H con los 
átomos de Ga y As presentes en un cristal de GaAs con orientación cristalina (001). En la gráfica se 
indican las posibles posiciones que podría ocupar el átomo de H sobre la superficie grabada, esto es, en 
el interior del motivo del grabado (posición A), y en la superficie (posición B). Asimismo, se indican 
mediante flechas los átomos del cristal más próximos a cada una de estas posiciones. 
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profundidad, como el aumento observado en el valor del diámetro a lo largo de la dirección [110], 
pueden explicarse suponiendo un flujo neto de los átomos de Ga sobre la superficie grabada 
desde las facetas tipo A definidas dentro del motivo hacia la superficie (001), así como un flujo 
neto de los átomos de Ga de la superficie (001) hacia las facetas tipo B definidas en el interior 
del motivo. Para este caso, hay que tener en cuenta que no solamente ha habido transporte de 
masa sobre la superficie debido a una reorganización durante los tratamientos térmicos a frente 
de crecimiento parado, sino que se han depositado átomos de As y Ga equivalentes a un 
espesor de 7 nm de GaAs en una superficie plana (θGaAs=7 nm). De ahí que las variaciones 
geométricas sean cuantitativamente diferentes al caso en el que θGaAs=0 nm. 
 
4.3.1.2.- Análisis de la evolución de motivos de estructura doble. 
Los resultados obtenidos sobre el estudio de la evolución de motivos de estructura doble 
son cualitativamente similares a los obtenidos para los motivos de estructura simple presentados 
en el apartado anterior. En la Fig. 4.25 se muestran las imágenes AFM del motivo de estructura 
doble obtenido después de realizar el ataque selectivo del óxido inicial fabricado con HF (a), así 
como la evolución de este motivo para el caso θGaAs=0 nm (b) y para el caso θGaAs=7 nm (c). En 
esta figura también se incluyen los perfiles trazados a lo largo de las direcciones [ 011 ] y [110 ] 
sobre cada una de las imágenes AFM obtenidas. 
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Como se mostró en la Fig. 4.21, en este motivo de estructura doble puede distinguirse 
un diámetro exterior y un diámetro interior. En la Tabla 4.5 se representan las dimensiones 
(normalizadas a los valores geométricos del motivo inicial) de la profundidad del motivo (h), y las 
dimensiones exterior e interior de la estructura doble del motivo a lo largo de las direcciones 
[ 011 ](dext[ 011 ] , dint[ 011 ]) y [110 ](dext[ 110 ] , dint[ 110 ]). Para la obtención de estos valores, se ha 
realizado una estadística sobre ocho motivos diferentes del grabado.  
 
 
 
 
 
 
Tabla 4.5.- Valores para la profundidad (h), las dimensiones exterior e interior de los motivos del 
grabado a lo largo de las direcciones cristalográficas [ 011 ] (dext[ 011 ] y dint[ 011 ] respectivamente) y 
[110 ](dext[ 110 ] y dint[ 110 ] respectivamente). Se presentan los valores  normalizados a las dimensiones del 
motivo inicial obtenido después de realizar el ataque con HF sobre el óxido fabricado. 
Fig. 4.25.- Imágenes AFM correspondientes al motivo obtenido después de realizar el 
ataque selectivo con HF sobre un óxido de estructura doble (a), así como la evolución de 
éste después de realizar los siguientes procesos: tratamiento con H (30 min) + 5 min a 
TS=500 ºC (b); tratamiento con H (30 min) + crecimiento de capa de GaAs (7 nm) + 5 
min a TS=500 ºC (c). En la parte inferior de la figura (d) se muestran los perfiles trazados 
sobre las imágenes AFM de los motivos mostrados, a lo largo de las direcciones 
cristalográficas [ 011 ] y [110 ]. 
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 Comparando los resultados obtenidos para el estudio realizado sobre motivos de 
estructura simple (mostrados en la Tabla 4.4) con los resultados obtenidos para el estudio 
realizado sobre motivos de estructura doble (mostrados en la Tabla 4.5), puede observarse una 
evolución similar entre el diámetro definido sobre un motivo de estructura simple y lo que hemos 
denominado diámetro exterior definido sobre un motivo de estructura doble a lo largo de ambas 
direcciones [ 011 ] y [110 ], así como en la evolución de la profundidad del motivo. Sin embargo, 
destaca la distinta evolución experimentada por la dimensión interior del motivo de estructura 
doble. En particular, obtenemos que para el caso en el que no se crece ninguna capa de GaAs 
(caso θGaAs=0 nm), la dimensión interior del motivo se reduce en aproximadamente un 11% en la 
dirección [ 011 ], y aumenta en torno al 8% en la dirección [110 ], conservándose la forma de 
estructura doble en el motivo en ambas direcciones. Por el contrario, para el caso en el que se 
crece una capa de GaAs (caso θGaAs=7 nm), obtenemos que la estructura de óxido doble 
desaparece, resultando un motivo elongado en la dirección [110 ] (Fig. 4.25(d)), de manera 
similar a la evolución observada en la forma de los motivos de estructura simple. 
  
Así pues, a la vista de los resultados obtenidos, los procesos desarrollados para la 
optimización de las propiedades ópticas de puntos cuánticos de InAs en proximidad a la intercara 
epitaxia-substrato, son plenamente compatibles con el uso de substratos grabados, pues los 
motivos del grabado permanecen en la superficie hasta el momento en el que se inicia el 
proceso de crecimiento de InAs. Para un tamaño y forma del motivo del grabado dado, obtenido 
después de realizar el ataque con HF sobre el óxido inicialmente fabricado, se observa una 
mayor evolución en dicho motivo en el caso de proceder al crecimiento de una capa de GaAs 
respecto al caso en el que no se procede al crecimiento de ninguna capa de GaAs en el proceso 
de preparación de la superficie previo al crecimiento del InAs, preservando en cualquier caso los 
motivos del grabado sobre la superficie, aunque con diferentes aspectos y formas, cuya 
influencia sobre los procesos de nucleación del InAs se estudiará en el siguiente apartado. 
  
4.3.2.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados. 
Una vez estudiada la evolución experimentada por los distintos tipos de motivos 
(estructura simple y estructura doble) después de todos los pasos involucrados en los procesos 
de preparación de la superficie, para los casos en que θGaAs=7 nm y θGaAs=0 nm, se procedió a 
analizar los resultados obtenidos después de realizar el crecimiento del InAs. Para la exposición 
de estos resultados, se procederá a describir cada uno de ellos por separado, dependiendo de si 
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se realiza o no el crecimiento de una capa de GaAs antes de proceder a la deposición del InAs. 
Por último, para terminar este apartado, se presentarán los resultados obtenidos en cuanto a la 
formación de moléculas de puntos cuánticos laterales con control en posición y en el número de 
puntos cuánticos que forman la molécula obtenida. 
 
4.3.2.1.- Condiciones experimentales para el crecimiento epitaxial sobre substratos 
grabados. 
A partir de los resultados obtenidos en el estudio para la optimización de la intercara 
entre el substrato y la epitaxia, sabemos que para obtener nanoestructuras semiconductoras con 
alta eficiencia de emisión cerca de la intercara, es necesario utilizar substratos epitaxiales. 
Además, se ha demostrado que realizando un tratamiento con H, para tiempos de exposición de 
la superficie a dicho flujo de H prolongados (tH≥45 min), se puede conseguir una superficie de 
partida con una baja densidad de impurezas. También se ha demostrado que el crecimiento de 
una capa espaciadora de GaAs previo al crecimiento de los puntos cuánticos, permite aumentar 
aún más la eficiencia de emisión de dichos puntos cuánticos, siendo ésta más alta cuanto mayor 
sea el espesor de esta capa. Para los experimentos realizados sobre substratos grabados, a no 
ser que se especifique lo contrario, se ha crecido una capa espaciadora de 7 nm (24 ML) 
mediante la técnica de ALMBE a TS=450 ºC y BEP(As4)=2x10-6 Torr, sobre un substrato epitaxial 
sobre el que se lleva a cabo un tratamiento con H (PH=1x10-5 Torr, BEP(As4)=5x10-7 Torr) 
durante un tiempo de 30 min a una temperatura de substrato TS=450 ºC. 
Para realizar el proceso de crecimiento de InAs sobre el substrato grabado, conviene 
utilizar baja velocidad de crecimiento, baja presión de As4 y una temperatura lo más elevada 
posible, sin llegar a superar los 500 ºC (para evitar la posible evolución de los motivos del 
grabado), con el objetivo de aumentar la longitud de difusión de los átomos de In sobre la 
superficie. A partir de los resultados obtenidos sobre el estudio de la cinética de 
incorporación/desorción de los átomos de In sobre superficies de GaAs(001), que está 
claramente gobernada por las condiciones de crecimiento utilizadas, sabemos que la desorción 
de los átomos de In es mayor a medida que aumentamos la temperatura del substrato para una 
presión de As4 dada, o a medida que disminuimos la presión de As4 para una temperatura de 
substrato dada. En este sentido, la presión de As4 más baja que podríamos utilizar, para TS=500 
ºC, sería la de un valor BEP(As4)=5x10-7 Torr (ver Fig. 4.16), ya que para valores inferiores a 
éste, la elevada desorción de In de la superficie podría hacer que cualquier pequeña variación de 
las condiciones de crecimiento (TS y BEP(As4)) durante el experimento produjera la entrada en el 
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rango de condiciones en la que no se observa formación de puntos cuánticos en procesos de 
auto-ensamblado (elevada desorción de In de la superficie). Teniendo en cuenta lo anteriormente 
expuesto, las condiciones de crecimiento seleccionadas para el crecimiento de InAs sobre 
substratos grabados de GaAs han sido: TS=500 ºC, velocidad de crecimiento de In de 0.01 ML/s 
y BEP(As4)=5x10-7 Torr. Para proceder con el crecimiento del InAs, una vez realizados los 
procesos de tratamiento de la superficie con H y el crecimiento de la capa espaciadora de GaAs, 
ambos realizados a TS=450 ºC, sería necesario cambiar tanto la temperatura del substrato (de 
450 ºC a 500 ºC), como el valor de la presión de As4 (de 2x10-6 Torr a 5x10-7 Torr). Para realizar 
este cambio de una manera reproducible, asegurando al mismo tiempo un valor estable de los 
parámetros temperatura de substrato y presión de As4, se decidió llevar a cabo una espera de 5 
min una vez realizado el cambio de las condiciones experimentales. Una vez realizado el 
crecimiento del InAs, interesa mantener la superficie durante el mayor tiempo posible en las 
mismas condiciones de temperatura de substrato y presión de As4, con objeto de favorecer que 
una mayor parte de los átomos de In alcance el interior de los motivos del grabado. A partir de 
los experimentos de desorción de In de superficies de GaAs(001), sabemos que este tiempo no 
puede ser infinito. En particular, sabemos que para estas condiciones experimentales, el tiempo 
que tardan en desaparecer los rasgos 3D del diagrama de difracción RHEED es de 5 minutos 
(ver Fig. 4.18). Por esta razón, el tiempo que se mantiene la superficie a TS=500 ºC una vez 
depositado el In fue de 2 minutos. A continuación, se procedió a enfriar la muestra bajo flujo de 
As4 o al recubrimiento de ésta con una capa de GaAs, para su posterior caracterización 
morfológica u óptica respectivamente. 
 
4.3.2.2.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) (θGaAs=0 
nm). 
Sobre un substrato en el que se fabricaron matrices de motivos de estructura simple y 
doble, se procedió a realizar un tratamiento de la superficie con H (tH= 30 min, PH=1x10-5Torr, 
BEP(As4)=5x10-7 Torr) seguido de un paso en el que se mantiene la superficie a TS=500 ºC 
(BEP(As4)=5x10-7 Torr) durante 5 min para la estabilización de las condiciones de crecimiento 
del InAs. A continuación se depositó un espesor de 1.5 ML de InAs a una velocidad de 0.01 
ML/s, TS=500 ºC y  BEP(As4)=5x10-7 Torr. A partir de nuestros resultados experimentales 
(apartado 4.3.1), sabemos que la evolución de los motivos del grabado después de realizar este 
proceso de preparación de la superficie, da lugar a la definición de facetas tipo B (terminadas en 
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As) cuya traza es paralela a la dirección cristalográfica [110 ], manteniéndose en cualquier caso 
el tipo de motivo (estructura simple o doble). 
En la Fig. 4.26 se muestran las imágenes AFM de una matriz (4x4) de puntos de óxido 
de “estructura simple” inicialmente fabricados mediante la técnica de oxidación local por AFM (a) 
y el resultado obtenido después de realizar los procesos de preparación de la superficie y 
crecimiento de 1.5 ML de InAs (b), así como el perfil trazado sobre la primera fila de los puntos 
cuánticos mostrados en la imagen AFM (c). Los puntos de óxido fabricados en esta matriz tienen 
unos valores medios de 160±10 nm para el diámetro y 10±1 nm para la altura, con una 
separación entre ellos de 500 nm, correspondiente a una densidad aproximada de 1x108 cm-2.  
Para la fabricación de los puntos de óxido se aplicó un voltaje entre la punta y la muestra de -
12V, para una distancia punta-muestra de 15 nm, una amplitud de oscilación de 14 nm y un 
tiempo de oxidación de 500 ms. Los núcleos 3D de InAs obtenidos en los motivos del grabado 
tienen una altura media de 6±1 nm respecto a la superficie plana del substrato y un diámetro 
medio de 89±5 nm. En la inserción de la Fig. 4.26(b) se muestran (en la misma escala para X e 
Y) puntos cuánticos auto-ensamblados de InAs obtenidos sobre una superficie sin grabado para 
las mismas condiciones de crecimiento que las usadas sobre substratos grabados (TS=500 ºC, 
velocidad de crecimiento de In de 0.01 ML/s, BEP(As4)=5x10-7 Torr). Estos puntos cuánticos 
auto-ensamblados muestran una densidad de 1x1010 cm-2, siendo los valores medios para la 
altura y el diámetro de 8.5±0.8 nm y 36±3 nm, respectivamente. 
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Como puede observarse, el resultado obtenido muestra una gran selectividad en el 
proceso de nucleación del InAs en aquellas zonas definidas por los motivos del grabado. Esta 
selectividad podría justificarse, en principio, teniendo en cuenta la existencia de un mínimo en el 
potencial químico superficial para los átomos de In justo en el interior de los motivos del grabado, 
teniendo lugar de este modo la migración preferente de los átomos de In sobre la superficie 
hacia el interior de éstos. Dado que el espesor de InAs crecido (1.5 ML) no sobrepasa el valor 
crítico para que tenga lugar la formación de puntos cuánticos auto-ensamblados, la superficie 
entre los motivos del substrato muestra una morfología plana (valor RMS ∼ 0.17 nm), 
Fig. 4.26.- Imágenes AFM de la matriz de puntos de óxido inicial de “estructura 
simple” (a) y los puntos cuánticos de InAs obtenidos después de realizar los procesos 
de preparación de la superficie para el caso θGaAs=0 nm y el crecimiento de 1.5 ML 
de InAs (b). En la inserción de (b) se muestran puntos cuánticos auto-ensamblados 
de InAs obtenidos sobre una superficie sin grabado. La distancia entre puntos de 
óxido (puntos cuánticos de InAs) seleccionada es de 500 nm, correspondiente a una 
densidad  ρ∼1x108 cm-2. En la parte inferior de la figura se muestra el perfil trazado 
sobre la primera línea de puntos cuánticos  (línea punteada) (c). 
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pudiéndose distinguir sobre ésta, terrazas con una diferencia de altura entre una y otra del orden 
de una monocapa atómica. 
Este resultado, en lo que se refiere a la nucleación selectiva de InAs en el interior de los 
motivos del grabado, junto con la óptima morfología obtenida en la superficie, demuestran la 
compatibilidad del proceso de preparación de la superficie desarrollado sobre substratos planos 
con el uso de substratos grabados, obteniéndose nucleación preferente de InAs en los lugares 
previamente definidos por el grabado, tal y como acaba de demostrarse. Por lo tanto, este 
control en el posicionamiento de los puntos cuánticos sobre la superficie, nos permitiría en 
principio seleccionar tanto la densidad de puntos cuánticos obtenidos, como sus posiciones 
relativas sobre dicha superficie. Dicho en otras palabras, dada la alta selectividad obtenida en el 
proceso de nucleación del InAs, será posible variar la densidad de puntos cuánticos obtenidos 
como se desee, sin más que modificar el diseño del grabado inicialmente fabricado. En la Fig. 
4.27 se muestra el resultado obtenido cuando la densidad de la matriz de puntos de óxido es de 
1x107 cm-2, correspondiente a una distancia entre los puntos de óxido de 3 µm, obteniéndose de 
nuevo una distribución de puntos cuánticos de InAs con la misma distribución espacial que la 
mostrada por la matriz de puntos de óxido inicial. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Los resultados obtenidos sobre una matriz inicial de puntos de óxido de “estructura 
doble” se muestran en la Fig. 4.28. En concreto, se muestra una matriz (4x4) de puntos de óxido 
de “estructura doble” (a) y la matriz de puntos cuánticos de InAs posicionados en los lugares 
Fig. 4.27.- Imágenes AFM de una matriz (2x2) de puntos de óxido de “estructura simple” inicial (a) y 
los puntos cuánticos de InAs obtenidos después de realizar los procesos de preparación de la superficie 
para el caso θGaAs=0 nm y el crecimiento de 1.5 ML de InAs (b). La distancia entre puntos de óxido 
(puntos cuánticos de InAs) seleccionada es de 3 µm, correspondiente a una densidad  ρ∼1x107 cm-2. 
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definidos por los motivos del grabado después de haber realizado los procesos de preparación 
de la superficie y el crecimiento de 1.5 ML de InAs (b). Los puntos de óxido de estructura doble 
muestran un diámetro exterior de 350±15 nm, un diámetro interior de 90±10 nm, y una altura de 
8±1 nm, con una distancia entre ellos de 3 µm, correspondiente a una densidad del orden de 
1x107 cm-2. Para la fabricación de los puntos de óxidos de aplicó un voltaje entre la punta y la 
muestra de -12V, para una distancia punta-muestra de 8 nm, una amplitud de oscilación de 14 
nm y un tiempo de oxidación de 1 s. Los puntos cuánticos obtenidos tienen una altura de 1.5±0.9 
nm respecto de la superficie plana y un diámetro de 90±6 nm. En la parte derecha de la Fig. 4.28 
se muestran tres imágenes 3D ampliadas de tres puntos cuánticos de InAs situados en el interior 
de los motivos indicados en la matriz de puntos cuánticos mediante las letras A, B y C, donde se 
observa la nucleación de un único punto cuántico en el interior de cada uno de estos motivos. Si 
observamos en detalle cada uno de los motivos de la matriz, comprobamos que este resultado 
es extensible a todos los motivos de la matriz. 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
En la Fig. 4.29(a) se representa una ampliación de cuatro motivos de la matriz mostrada 
en la Fig. 4.28. En la Fig. 4.29(b) se muestra en detalle uno de estos motivos junto con los 
perfiles trazados sobre la imagen AFM de éste a lo largo de las direcciones [ 011 ] y [110 ] (línea 
roja). En esta figura se representan en línea negra los perfiles correspondientes al motivo que 
resultaría después de realizar el proceso de preparación de la superficie, los cuáles han sido 
obtenidos después de aplicar los porcentajes indicados en la Tabla 4.4 al negativo de los perfiles 
Fig. 4.28.- Imágenes AFM correspondientes a la matriz de puntos de óxido con “estructura doble” (a) y la 
matriz de puntos cuánticos de InAs obtenida después de realizar los procesos de preparación de la superficie 
y crecimiento de 1.5 ML de InAs (b). La distancia entre puntos de óxido es de 3 µm, correspondiente a una 
densidad  ρ∼1x107 cm-2. En la parte derecha se muestra la imagen en 3D de tres puntos cuánticos en el 
interior de los motivos señalados como A, B y C  en la matriz de puntos cuánticos de InAs obtenida. 
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trazados sobre la imagen AFM del punto de óxido con “estructura doble”. Estos perfiles 
corresponderían pues, a los obtenidos en el caso de no proceder al crecimiento de ninguna capa 
de GaAs (θGaAs=0 nm). Si analizamos detenidamente los perfiles, observamos que la zona en 
donde tiene lugar la formación del punto cuántico es justamente aquella correspondiente a la 
zona más interna de la estructura del motivo, es decir, en aquella zona delimitada por lo que 
hemos denominado diámetro interior. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En resumen, para el caso de proceder a realizar un proceso de preparación de la 
superficie en el que no se lleve a cabo el crecimiento de una capa de GaAs (θGaAs=0 nm), previo 
al crecimiento del InAs, obtenemos de manera reproducible un único punto cuántico en cada uno 
de los motivos del grabado, en aquellas zonas del interior de éste que presenten una mayor 
curvatura. Dado que la forma del perfil de los motivos obtenidos después del proceso de 
preparación de la superficie se conserva, puede controlarse con una gran precisión los lugares 
de nucleación exactos de los puntos cuánticos de InAs finalmente obtenidos, sin más que 
controlar la forma de la estructura de óxido inicialmente fabricada. 
 
4.3.2.3.- Crecimiento de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) (caso 
θGaAs=7 nm). 
Para conseguir altas eficiencias de emisión, resulta imprescindible crecer una capa 
espaciadora de GaAs para alejar los puntos cuánticos de la intercara epitaxia-substrato grabado. 
Fig. 4.29.- Imagen AFM de cuatro puntos cuánticos en el interior de cuatro motivos de estructura doble 
(a). En (b) se muestra en detalle uno de estos puntos cuánticos y los perfiles trazados sobre éste a lo largo 
de las direcciones cristalográficas [ 011 ] y [110 ] (línea roja), así como los perfiles correspondientes al 
motivo obtenido después de realizar el tratamiento de la superficie para θGaAs=0 nm. 
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Así pues, una vez demostrada la validez de nuestro proceso de fabricación para la obtención de 
puntos cuánticos de InAs con control en su posicionamiento directamente sobre superficies 
grabadas de GaAs(001) (θGaAs=0 nm), se procedió a realizar el crecimiento sobre un substrato 
grabado utilizando un proceso de preparación de la superficie en el que se incluía el crecimiento 
de una capa de GaAs de 7 nm de espesor. Sobre una superficie en la que se fabricaron 
previamente matrices de motivos de estructura simple y doble, se realizó un proceso de 
preparación de la superficie que consistía en un tratamiento con H (tH= 30 min, PH=1x10-5Torr, 
BEP(As4)=5x10-7 Torr), el crecimiento por ALMBE de una capa de GaAs (θGaAs=7 nm) 
(BEP(As4)=2x10-6 Torr) y un paso en el que se mantiene la superficie a TS=500 ºC 
(BEP(As4)=5x10-7 Torr) durante 5 min para la estabilización de las condiciones de crecimiento 
del InAs. A continuación se procedió al crecimiento de 1.5 ML de InAs (0.01 ML/s) a TS=500 ºC y  
BEP(As4)=5x10-7 Torr. 
En la Fig. 4.30 se muestran las imágenes AFM de la matriz de puntos de óxido simple 
inicial (a), y la matriz de puntos cuánticos de InAs obtenida después de realizar los procesos de 
preparación de la superficie y crecimiento de InAs sobre el substrato grabado (b), así como una 
ampliación de la zona enmarcada por una línea discontinua sobre la imagen AFM de la matriz de 
puntos cuánticos, en la que se representa el perfil trazado sobre dos puntos cuánticos (c). En la 
parte superior derecha de la figura se muestran imágenes 3D de AFM de tres motivos de la 
matriz de puntos cuánticos marcados por las letras A, B y C. La distancia entre puntos de óxido 
de esta matriz es de 3 µm, correspondiente a una densidad  ρ ∼ 1x107 cm-2. Los puntos 
cuánticos obtenidos presentan una altura de 7±2 nm y un diámetro de 110±13 nm. Según los 
resultados obtenidos, al igual que en el caso en el que no se crecía capa espaciadora de GaAs 
en el proceso de preparación de la superficie, se observa que los motivos de nuestro grabado 
actúan como centros efectivos para la nucleación preferente del InAs, a pesar de la evolución 
sufrida en los motivos después de los procesos previos al crecimiento de InAs que se 
describieron en el apartado 4.3.1.2. De nuevo, la superficie entre los motivos del grabado (puntos 
cuánticos) muestra una óptima calidad, conservando una morfología plana a nivel de la 
monocapa atómica. Como se puede apreciar en las tres imágenes mostradas en la parte 
superior derecha de la Fig. 4.30, se observa la formación de uno, dos e incluso tres puntos 
cuánticos en los motivos del grabado. Este resultado está relacionado con la forma y el tamaño 
de los puntos de óxido de partida, tal y como se explicará en detalle en el siguiente apartado. Los 
puntos de óxido fabricados en esta matriz presentan una considerable dispersión en su forma 
debido a efectos de deriva en el elemento piezoeléctrico del sistema AFM durante el proceso de 
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fabricación. Estos efectos son más acusados cuanto mayor es la deformación de dicho elemento 
piezoeléctrico en el momento de la fabricación del óxido, por lo que este efecto será más 
acusado para los óxidos fabricados en las posiciones extremas de la matriz, como puede 
apreciarse claramente si comparamos los óxidos centrales con los óxidos fabricados en 
posiciones laterales en la Fig. 4.30(a). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Cuando las matrices fabricadas están formadas por óxidos de estructura doble, de nuevo 
obtenemos nucleación preferente de InAs únicamente en el interior de los motivos, 
permaneciendo el resto de la superficie libre de formación de puntos cuánticos. Este resultado se 
muestra en la Fig. 4.31, en la que se presentan las imágenes AFM correspondientes a los óxidos 
Fig. 4.30.- Imagen AFM de una matriz (4x4) de puntos de óxido de estructura simple (a), matriz de 
puntos cuánticos obtenida después de realizar el proceso de preparación de la superficie (θGaAs=7 
nm) y el crecimiento de 1.5 ML de InAs (b). En (c) se muestra una imagen ampliada de la zona 
marcada con línea discontinua sobre la imagen (b), así como un perfil trazado sobre dos puntos 
cuánticos. En la parte superior derecha de la figura se muestra una ampliación de las zonas marcadas 
con las letras A, B y C sobre la imagen AFM de la matriz de puntos cuánticos. 
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de estructura doble iniciales (a), y la matriz de puntos cuánticos de InAs resultante después de 
realizar el proceso de preparación de la superficie y el crecimiento de InAs (b). En la parte 
inferior de esta figura (c) se muestra una ampliación de cada uno de los motivos de las distintas 
filas de la matriz de los puntos cuánticos de InAs obtenidos, tal y como se indica en esta matriz 
mediante rectángulos con línea discontinua de color negro y las letras A, B y C. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Si analizamos en detalle cada uno de los motivos mostrados en la Fig. 4.31(c), podemos 
observar la formación de dos puntos cuánticos alineados a lo largo de la dirección [110 ] en el 
interior de la mayoría de los motivos (en un 80%), en lugar de un solo punto cuántico, como 
ocurría para el caso de motivos de estructura doble y θGaAs=0 nm. En la Fig. 4.32(a) se muestran 
cuatro motivos de la matriz de puntos cuánticos obtenida. En la Fig. 4.32(b) se muestra en 
Fig. 4.31.- Imágenes AFM de una matriz (4x3) de puntos de óxido de estructura doble (a), y la 
matriz de puntos cuánticos obtenida después de realizar el proceso de preparación de la superficie 
y el crecimiento de InAs (b). En (c) se muestran imágenes ampliadas de cada uno de los motivos 
de la matriz de puntos cuánticos obtenida. 
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detalle uno de estos motivos en los que ha tenido lugar la formación de dos puntos cuánticos de 
InAs en la zona interior de dicho motivo. En esta figura también se muestran los perfiles trazados 
sobre la imagen AFM de este motivo (línea roja) junto con los perfiles correspondientes a los 
motivos que resultarían después de que tuviera lugar la evolución de los mismos una vez 
realizado el proceso de preparación de la superficie (línea negra), a lo largo de la direcciones 
cristalográficas [110 ] y [ 011 ]. Para la elaboración de los perfiles del motivo después de que 
tuviera lugar la evolución de éste, se aplicaron los valores porcentuales mostrados en la Tabla 
4.5 (correspondientes a la evolución relativa de los motivos de estructura doble) sobre el perfil 
inicial del motivo obtenido después de haber realizado el tratamiento con HF sobre el óxido 
fabricado (negativo del perfil trazado sobre la imagen AFM de la estructura de óxido). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Analizando los perfiles mostrados en la Fig. 4.32(b), se observa que la distancia media 
entre puntos es de 65±18 nm. 
Para explicar estos resultados, hay que tener en cuenta que tanto la forma como el 
tamaño de los puntos de óxido doble utilizados en los resultados presentados son similares, 
tanto para el caso en el que se realiza el crecimiento de una capa de GaAs como para el caso en 
el que no se realiza este crecimiento, de modo que las diferencias observadas en el número final 
de puntos cuánticos obtenidos en el interior de los motivos tienen que ser debidas a diferencias 
en la evolución de los motivos después de los diferentes procesos de preparación de la 
superficie para ambos casos (θGaAs=0 nm y θGaAs=7 nm). Recordando los resultados obtenidos 
Fig. 4.32.- Imágenes AFM de cuatro motivos de la matriz de puntos cuánticos de InAs obtenida después 
de realizar el proceso de crecimiento sobre motivos de estructura doble (a), y la ampliación de uno de 
ellos con los perfiles trazados a lo largo de las direcciones cristalográficas [ 011 ] y [110 ] después (línea 
roja) y antes  (línea negra) del crecimiento de InAs (b).
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sobre la evolución de los motivos de estructura doble presentados en el apartado 4.3.1.2, 
sabemos que para el caso θGaAs=0 nm, la forma de estructura doble se mantendrá, obteniendo 
así un perfil en el potencial químico superficial en el que el mínimo absoluto se encontraría justo 
en la zona de mayor curvatura (cóncava), correspondiente a aquélla delimitada por el diámetro 
interior de la estructura. Por otra parte, para el caso θGaAs=7 nm, tenemos que la forma de 
estructura doble prácticamente se pierde, resultando un motivo con una estructura similar a la de 
un motivo de estructura simple, siendo en este caso más alargado a lo largo de la dirección 
[110 ] respecto a la dirección [ 011 ]. 
Para nuestro caso, en el que no se crece una capa heteroepitaxial sobre el substrato 
grabado antes de proceder a depositar el InAs, el potencial químico superficial depende 
linealmente con la curvatura de la superficie (expresión 4.1), siendo menor dicho potencial 
químico en quellas zonas cóncavas definidas sobre la superficie (lugares más favorables para la 
nucleación de los puntos de InAs) respecto a la superficie plana. Las diferencias en la curvatura 
de los perfiles trazados sobre la imagen AFM de la superficie grabada pueden ser calculadas a 
partir de la segunda derivada de la curva geométrica que define el perfil. En este sentido, el 
signo de la segunda derivada (positivo/negativo) nos indicará la curvatura (cóncava/convexa), 
mientras que el módulo de la segunda derivada nos dará información sobre aquellas zonas en 
las que los cambios en la curvatura son más acusados. 
En la parte izquierda de la Fig. 4.33 se muestran las imágenes AFM correspondientes al 
resultado obtenido después de depositar 1.5 ML de InAs sobre un substrato grabado con óxidos 
de estructura doble, cuando no se ha crecido una capa espaciadora de GaAs (a) y cuando el 
espesor de esta capa es de 7 nm (b). En la parte derecha de esta figura se muestran las 
imágenes correspondientes a la segunda derivada de la imagen AFM del motivo justo antes de 
depositar el InAs. En la parte central de la figura se muestran los perfiles AFM trazados a lo largo 
de las direcciones cristalográficas [110 ] y [ 011 ] sobre: las imágenes AFM del motivo inicial (línea 
negra); las imágenes AFM de los puntos de InAs obtenidos después de depositar el InAs (línea 
azul); las imágenes AFM correspondientes a la segunda derivada de las imágenes AFM del 
motivo inicial (línea roja). Como puede observarse en esta figura, la nucleación de los puntos de 
InAs en el interior de los motivos tiene lugar justamente en aquellas zonas donde la segunda 
derivada del perfil trazado sobre la imagen AFM del motivo presenta un máximo, 
correspondiéndose las imágenes AFM de los puntos de InAs obtenidos con las imágenes de la 
segunda derivada de las imágenes AFM de los motivos para ambos casos (θGaAs=0 nm y 
θGaAs=7 nm). En concreto, para el caso θGaAs=0 nm (motivo inicial simétrico con estructura doble 
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en las direcciones [110 ] y [ 011 ]), se obtiene nucleación de un único punto de InAs localizado 
justo en la zona más interna de la estructura de los motivos, mientras que para el caso θGaAs=7 
nm (motivo inicial con estructura simple alargado en la dirección [110 ] respecto a la dirección 
[ 011 ]), se obtienen dos puntos cuánticos alineados a lo largo de la dirección [110 ]. 
Estos resultados indican claramente que los procesos de nucleación de InAs en el 
interior de los motivos pueden explicarse en base a consideraciones geométricas del potencial 
químico superficial, teniendo lugar dicha nucleación preferentemente en aquellas zonas 
cóncavas (curvatura positiva) en la que el cambio de curvatura tiene lugar de una manera más 
acusada. 
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Fig. 4.33.- A la izquierda se muestran la imágenes AFM de los puntos de InAs obtenidos 
después de depositar 1.5 ML de InAs sobre los motivos iniciales para los casos θGaAs=0 nm (a) 
y θGaAs=7 nm (b). A la derecha se muestran las imágenes obtenidas después de realizar la 
segunda derivada a las imágenes AFM correspondientes a los motivos iniciales a lo largo de 
las direcciones [ 011 ] y [110 ]. En el centro se representan los perfiles trazados sobre: las 
imágenes AFM de los motivos iniciales (línea negra); las imágenes AFM de los puntos de 
InAs obtenidos (línea azul); las imágenes correspondientes a la segunda derivada realizada 
sobre las imágenes AFM de los motivos iniciales a lo largo de las direcciones [ 011 ] y [110 ]. 
Para el caso θGaAs=0 nm, el motivo inicial es simétrico, por lo que se obtienen los mismos 
resultados en el cálculo de la segunda derivada para ambas direcciones cristalográficas. 
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4.3.2.4.- Crecimiento de “moléculas” laterales de puntos cuánticos de InAs sobre 
substratos grabados de GaAs(001). 
 El desarrollo de un proceso tecnológico que permita la obtención de moléculas laterales 
de puntos cuánticos controlando tanto su lugar de formación como el número de puntos 
cuánticos obtenido en cada molécula, resulta de gran interés tanto para el estudio de la física 
fundamental involucrada en los procesos de interacción entre puntos cuánticos acoplados, como 
para el desarrollo de aplicaciones en el campo de la computación cuántica [119-122]. Los 
resultados obtenidos en este trabajo muestran que mediante el uso combinado de la técnica de 
oxidación local mediante AFM y la técnica de crecimiento MBE, es posible conseguir de una 
manera efectiva puntos cuánticos de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) con un alto 
grado de control en el lugar de formación de éstos. Como ya se ha visto, tanto el tamaño y la 
forma de las estructuras de óxido inicialmente fabricadas, como el crecimiento de una capa 
espaciadora de GaAs, condicionan el proceso de nucleación, dando lugar a la obtención de uno 
o más puntos de InAs por motivo fabricado. Por ello, con el objetivo de desarrollar un proceso de 
fabricación de “moléculas” laterales de puntos cuánticos con control en el número de los puntos 
cuánticos obtenidos por “molécula” de una manera reproducible, se estudió detalladamente la 
dependencia del proceso de nucleación del InAs con el tamaño, la forma y la orientación 
cristalina de las estructuras de óxido inicialmente fabricadas [123]. El entrecomillado de la 
palabra molécula en este apartado es debido a que hablamos de moléculas desde un punto de 
vista únicamente estructural o morfológico, pues en este trabajo de tesis no se ha procedido a 
estudiar el comportamiento como tal desde un punto de vista electrónico y/u óptico. 
En la Fig. 4.34 se muestran las imágenes AFM de líneas de óxido con una anchura de 
120 nm, una longitud de 500 nm y una altura de 8 nm, fabricadas a lo largo de las direcciones 
cristalográficas [ 011 ] (a1), [ 010 ] (b), y  [110 ] (c), así como el resultado obtenido después de 
realizar el ataque con HF, el proceso de preparación de la superficie (θGaAs=0 nm) y el 
crecimiento de 1.5 ML de InAs (d1, e, f). A la derecha de la figura se muestran los perfiles 
trazados sobre las imágenes AFM de los motivos obtenidos a lo largo de su longitud (g, h, i). 
Para la fabricación de las líneas de óxido se aplicó un voltaje de -10V entre la punta y la muestra, 
para una velocidad de barrido de 0.035 µm/s, una amplitud de oscilación de la micro-palanca de 
25 nm y una distancia punta-muestra de 24 nm. Inicialmente, se realizó un proceso de 
preparación de la superficie grabada que consistía en un tratamiento de dicha superficie con H 
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(tH= 30 min, PH=1x10-5 Torr, BEP(As4)=5x10-7 Torr). A continuación, se procedió al crecimiento 
de 1.5 ML de InAs (0.01 ML/s) a TS=500 ºC y  BEP(As4)=5x10-7 Torr. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los resultados obtenidos muestran una alta selectividad en el proceso de nucleación de 
InAs en el interior de los motivos fabricados a lo largo de la dirección cristalográfica [110 ] 
respecto a las direcciones [ 011 ] y [ 010 ], en las que no se observa nucleación de InAs de una 
manera apreciable. Nuestros resultados experimentales muestran que después de los distintos 
procesos de preparación de la superficie, se observa claramente la formación de facetas tipo B 
(terminadas en As) cuya traza es paralela a la dirección [110 ] en el interior del motivo. Así pues, 
los resultados obtenidos podrían entenderse considerando que los átomos de In migrarían en 
primera instancia sobre la superficie de GaAs(001) hacia aquellas zonas con un menor potencial 
Fig. 4.34.- Imágenes AFM de líneas de óxido fabricadas a lo largo de las direcciones 
cristalográficas [ 011 ] (a), [ 010 ] (b), y [110 ] (c), así como del resultado obtenido después de 
realizar el ataque con HF, el proceso de preparación de la superficie (θGaAs=0 nm) y el 
crecimiento de 1.5 ML de InAs (d-f). A la derecha de la figura (g-i) se muestran los perfiles 
trazados sobre las imágenes AFM (d1-f). 
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químico (interior de los motivos), incorporándose preferentemente en aquellas áreas que 
presenten facetas tipo B [57], de manera análoga a como ocurre con los átomos de Ga. No 
obstante, no se observa nucleación de InAs en las áreas correspondientes a la parte superior e 
inferior del motivo definido a lo largo de la dirección [ 011 ] (Fig. 4.34(d1)), en las que se esperaría 
la presencia de facetas y/o escalones atómicos tipo B. Sin embargo, aumentando el ancho de la 
línea de óxido fabricada a lo largo de la dirección [ 011 ] desde un valor de 120 nm a 160 nm, se 
consigue aumentar sensiblemente la incorporación de InAs en estas zonas (ver Fig. 4.34(a2) y 
(d2)). Así pues, la alta selectividad obtenida en el proceso de nucleación cuando la longitud del 
motivo a lo largo de la dirección [110 ] es igual o superior a 160 nm, puede ser atribuida a la 
presencia de un área significativa (desde el punto de vista de incorporación) de facetas tipo B en 
el interior del motivo, como para actuar como zonas preferentes de nucleación para el InAs. En 
base a estas consideraciones, resulta obvio pensar que la formación de uno o más puntos 
cuánticos en las zonas interiores del motivo podría asociarse al área total de facetas tipo B 
presentes en el interior del motivo, siendo mayor el número de puntos cuánticos obtenidos 
cuanto mayor sea el área de facetas tipo B definidas en el interior del motivo, o lo que es lo 
mismo, cuanto mayor sea la longitud del motivo a lo largo de la dirección [110 ]. 
Por lo tanto, para la obtención de moléculas laterales de puntos cuánticos, se procedió a 
la fabricación de líneas de óxido de distintas longitudes a lo largo de la dirección [110 ]. Para 
estudiar la influencia del crecimiento de una capa de GaAs en el proceso de nucleación del InAs, 
este estudio se realizó para los casos θGaAs=0 nm y θGaAs=7 nm. 
En la Fig. 4.35 se muestran las imágenes AFM de las estructuras de óxido fabricadas, en 
las que se varía la longitud a lo largo de la dirección [110 ] desde 160 nm hasta 270 nm (a, b, c). 
La longitud a lo largo de la dirección [ 011 ] para todos los óxidos es de 160 nm, manteniendo una 
altura de 8 nm. Los resultados obtenidos después de realizar el proceso de preparación de la 
superficie (θGaAs=0 nm) y el crecimiento de 1.5 ML de InAs, muestran que el número de puntos 
cuánticos obtenidos en el interior de los motivos para las dimensiones de las estructuras de 
óxido estudiadas puede variarse sin más que variar las dimensiones del óxido inicial a lo largo de 
la dirección [110 ], obteniéndose un único punto cuántico para el caso de una estructura de 
punto de óxido (160x160 nm), así como “moléculas” laterales de dos y tres puntos cuánticos 
alineados, para el caso de líneas de óxido de dimensiones (160x230 nm) y (160x270 nm), 
respectivamente (ver Fig.4.35(d, e, f, g, h, i)). 
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En la Fig. 4.36 se muestran las imágenes AFM correspondientes a las estructuras de 
óxido fabricadas (a, b, c), y los resultados obtenidos después de realizar el proceso de 
preparación de la superficie (θGaAs=7 nm) y el crecimiento de 1.5 ML de InAs (d, e, f). A la 
derecha de la figura se muestran los perfiles trazados sobre los puntos cuánticos de InAs 
obtenidos (g, h, i). Los resultados obtenidos en este caso muestran igualmente una alta 
selectividad en el proceso de nucleación de InAs en el interior de los motivos del grabado, 
obteniéndose de igual manera puntos cuánticos aislados o moléculas laterales de dos y tres 
puntos cuánticos alineados en función de las dimensiones y la forma de la estructura de óxido 
inicial. La distancia media entre los máximos de los puntos cuánticos obtenidos en las moléculas 
es de 54±3 nm, suficientemente pequeña como para asegurar la interacción entre los portadores 
de puntos cuánticos adyacentes (punto cuánticos acoplados), según los trabajos publicados 
hasta la fecha [33,124]. En principio, el número de puntos cuánticos que podrían obtenerse en 
Fig. 4.35.- Imágenes AFM de las estructuras de óxido fabricadas: punto de óxido con 
dimensiones laterales 160x160 nm (a), y líneas de óxido con dimensiones 160x220 nm 
(b) y 160x270 nm (c). En la parte central de la figura se muestran las imágenes AFM 
correspondientes a un punto cuántico aislado (d) y moléculas de dos y tres puntos 
cuánticos (e, f) obtenidos después de realizar los procesos de preparación de la 
superficie (θGaAs=0 nm) y el crecimiento de 1.5 ML de InAs. En la parte derecha de la 
figura se muestran los perfiles trazados sobre las imágenes de los puntos cuánticos 
obtenidos (g, h, i). 
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las “moléculas” podría aumentarse sin más que aumentar la longitud de la línea de óxido 
fabricada a lo largo de la dirección [110 ], sin límite en el número de éstos en cada molécula. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.3.3.- Valoración del proceso de fabricación desarrollado. 
Para valorar el proceso de fabricación desarrollado en este trabajo de tesis para la 
obtención de puntos cuánticos de InAs con control en su lugar de formación, se procedió a 
realizar la caracterización óptica por micro-fotoluminiscencia (µ-PL) de un punto cuántico 
aislado. 
Para realizar la caracterización óptica de un solo punto cuántico aislado situado en uno 
de los motivos del grabado, se creció una muestra de puntos cuánticos con control en sus 
lugares de formación sobre la que se procedió a realizar un recubrimiento de dichos puntos 
cuánticos mediante el crecimiento de 50 nm de GaAs. Para ello, se realizaron los procesos de 
preparación de la superficie y crecimiento de InAs en las condiciones experimentales 
Fig. 4.36.- Imágenes AFM de las estructuras de óxido fabricadas: punto de óxido 
con dimensiones laterales 160x160 nm (a), y líneas de óxido con dimensiones 
160x220 nm (b) y 160x270 nm (c). En la parte central de la figura se muestran las 
imágenes AFM correspondientes a un punto cuántico aislado (d) y moléculas de 
dos y tres puntos cuánticos (e, f) obtenidos después de realizar los procesos de 
preparación de la superficie (θGaAs=7 nm) y el crecimiento de 1.5 ML de InAs. En la 
parte derecha de la figura se muestran los perfiles trazados sobre las imágenes de 
los puntos cuánticos obtenidos (g, h, i). 
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optimizadas que se han presentado en anteriores apartados. Esto es, se realizó un proceso de 
preparación de la superficie grabada a TS=450 ºC, el cual consistía en un tratamiento de dicha 
superficie con H (tH=30 min,  PH=1x10-5 Torr, BEP(As4)=5x10-7 Torr) y el crecimiento de una capa 
de GaAs (θGaAs=7 nm) (BEP(As4)=2x10-6Torr). A continuación se procedió a realizar el 
crecimiento de 1.5 ML de InAs a 0.01 ML/s (TS=500 ºC, BEP(As4)=5x10-7 Torr) y el crecimiento 
de una capa de 50 nm de GaAs en un proceso compuesto por dos pasos: i) crecimiento de los 
20 nm iniciales a TS=500 ºC manteniendo la misma presión de As4 utilizada durante el 
crecimiento del InAs; ii) crecimiento de los 30 nm restantes cambiando la temperatura y la 
presión de As4 dinámicamente (TS=580 ºC, BEP(As4)=2x10-6 Torr) sin interrumpir el crecimiento 
[77]. 
 
4.3.3.1.- Localización de la matriz de puntos cuánticos. 
Para la localización de la zona litografiada (puntos cuánticos), será necesario definir 
unas marcas sobre la superficie alrededor de dicha zona. Estas marcas consistirán en un marco 
de oro en cuyo interior se encontraría localizada la matriz de puntos cuánticos. Dado que el oro 
presenta una mayor reflectividad óptica que el substrato (GaAs), el marco será claramente visible 
cuando se proceda a la localización de éste sobre la superficie del substrato en el sistema 
confocal utilizado para realizar las medidas de micro-fotoluminiscencia. La distancia entre los 
bordes internos de este marco es de 30 µm, siendo el ancho de las líneas de oro de 
aproximadamente 7 µm. La fabricación de este marco sobre la superficie se llevó a cabo 
mediante litografía por haz de electrones en un microscopio electrónico de barrido SEM (del 
inglés, “Scanning Electron Microscopy”). Para ello, en primer lugar se depositó sobre la superficie 
inicial una capa de resina positiva tipo PMMA A4 (poli-metil metacrilato al 4% en disolvente 
anisole) mediante una centrifugadora (spinner). A continuación, la resina es curada en un horno 
a 170 ºC durante 1 hora, en cuyo proceso se evapora el disolvente de la resina. 
Como se explicó en el apartado 3.5.1, el mapa de localización obtenido mediante la 
óptica del sistema AFM nos permite localizar la zona litografiada (puntos cuánticos) con un error 
de ±5 µm respecto a las marcas mecánicamente grabadas sobre la superficie del substrato (ver 
Fig. 3.25). Dado que después de depositar la capa de resina sobre la superficie, las marcas 
mecánicas continúan siendo claramente visibles sobre la superficie, podremos utilizar a éstas 
como referencia en el proceso de fabricación del marco de oro. Debido a que el mapa para la 
localización de las matrices de óxido fue realizado en el sistema AFM, para su posterior 
localización en el sistema SEM en el que se llevó a cabo la litografía, previamente fue necesario 
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realizar un calibrado entre ambos sistemas (calibrado AFM-SEM). Para evitar que el dañado 
introducido en el material durante el proceso de fabricación de las marcas mecánicamente 
grabadas sobre la superficie pueda afectar tanto a los procesos de formación de los puntos 
cuánticos en el interior de los motivos del grabado, como a las propiedades ópticas de éstos, las 
zonas grabadas fueron fabricadas a distancias no inferiores a 100 µm de éstas.  
Una vez realizado el calibrado AFM-SEM y enfocado el haz de electrones sobre la 
muestra, se procede a realizar la exposición de las zonas que se deseen litografiar a dicho haz 
de electrones, utilizando una dosis de 150 µC/cm2 para un voltaje de 25kV. Después de realizar 
la exposición de la resina, se procede al revelado de la misma. Para ello, la muestra se introduce 
en una mezcla de 4-metil 2-pentanona e isopropílico (1:3) en ultrasonidos durante unos 45 
segundos. Posteriormente, ésta se introduce otros 45 segundos en isopropílico para frenar el 
ataque y limpiar los restos sobre la superficie. Finalmente, la muestra se seca mediante flujo de 
nitrógeno seco, resultando una superficie cubierta por resina excepto en aquellas zonas que 
estuvieron expuestas al haz de electrones, las cuales quedan descubiertas. A continuación, se 
procede a depositar sobre la muestra una capa de Cr (4 nm) y Au (30 nm) mediante evaporación 
de los metales en un sistema de evaporación térmica por haz de electrones. Para terminar con el 
proceso, se procede a eliminar toda la resina sobre la superficie mediante un ataque con acetona 
e isopropílico en ultrasonidos. Como resultado final obtenemos una superficie de GaAs en la que 
queda litografiado un marco de oro en cuyo interior se encontraría localizada la matriz de puntos 
cuánticos. 
En la Fig. 4.37(a) se muestra una imagen óptica del marco de oro litografiado sobre la 
superficie de la muestra. Para este caso, según el mapa de localización inicial obtenido durante 
el proceso de fabricación de la matriz de puntos de óxido (sistema AFM), y después de realizar el 
calibrado entre los sistemas AFM/SEM, ésta debería estar localizada en la región interior al 
marco de oro, correspondiente a la esquina superior izquierda, tal y como puede verificarse en 
las imágenes AFM correspondientes a esta zona (matriz de óxidos), mostradas en la Fig. 4.37(b) 
y (c). 
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4.3.3.2.- Medida de la respuesta óptica de un punto cuántico aislado mediante 
micro-fotoluminiscencia. 
 Las medidas de caracterización óptica que se presentan en este apartado fueron 
realizadas por el Dr. Benito Alén (perteneciente al grupo MBE del Instituo de Microlectrónica de 
Madrid) en el Laboratorio de Espectroscopia Óptica para Nanociencias de la Universidad de 
Valencia, liderado por el Prof. Juan Martínez-Pastor. Para realizar la caracterización óptica de 
puntos cuánticos aislados se utilizó un microscopio confocal (apertura numérica del 
objetivo=0.55) a una temperatura de trabajo T=5 K. Para generar la señal de excitación se utilizó 
un láser de Ti-Zafiro sintonizado en longitud de onda a 790 nm, el cual puede operar en modo 
continuo o pulsado a una frecuencia de 76 MHz, con una anchura de pulso inferior al 
picosegundo. La sección transversal del haz láser tiene aproximadamente un diámetro de 1 µm 
y se corresponderá con el área de la región inspeccionada. Para la medida de los espectros de 
la señal de fotoluminiscencia de los puntos cuánticos se hace uso de un detector de carga 
Fig. 4.37.- Imagen óptica del marco de oro sobre la superficie de la muestra fabricado mediante litografía 
por haz de electrones en un microscopio electrónico de barrido SEM (a). En (b) y (c) se muestran las 
imágenes AFM de la región interior al marco situada en la esquina superior izquierda del marco. Como 
puede observarse, las matrices de puntos de óxido se encuentran situadas en el interior del marco de oro, en 
aquella región esperada según el mapa de localización obtenido en el proceso de fabricación de las matrices 
de puntos de óxido. 
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acoplada CCD (del inglés, “Charged Coupled Device”), mientras que para las medidas con 
resolución temporal TRPL (del inglés, “Time Resolved PhotoLuminescence”) se hace uso de un 
fotodiodo de avalancha de Si APD (del inglés, “Avalanche PhotoDiode”), ambos acoplados a un 
espectrómetro con una distancia focal de 0.3 m. 
 Para la medida de la micro-fotoluminiscencia, una vez localizado el marco de oro, se 
procedió a realizar barridos en la zona interior al marco en la que se esperaba encontrar los 
puntos cuánticos. En la Fig. 4.38 se muestra el espectro de fotoluminiscencia obtenido en una 
región de la muestra alejada del lugar donde se procedió a la fabricación del grabado. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Como puede observarse en este espectro, obtenemos unos picos solapados en torno a 
1.360 eV que se corresponden con la emisión debida a la presencia de Cu en el substrato y sus 
dos réplicas fonónicas a 1.324 eV y 1.288 eV [125]. Por otra parte, los picos a energías de 1.42 
eV y 1.46 eV están asociados a la emisión de la capa mojante (wetting layer) presente sobre el 
substrato de GaAs, formada durante el crecimiento del InAs. Esta emisión a dos energías 
diferentes es atribuida a la formación de una capa mojante de espesor de 2 ML y 1 ML, 
Fig. 4.38.- Espectro de emisión PL correspondiente a una región alejada de la zona 
grabada (potencia de excitación ∼ 20 µW). Se distinguen varios picos 
correspondientes a: presencia de Cu en el substrato a 1.360 eV y sus réplicas 
fonónicas a 1.324 eV y 1.288 eV; capa mojante de InAs de espesores de 1 ML y 
2ML a 1.42 eV y 1.46 eV, respectivamente. 
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respectivamente. Cuando se procede al crecimiento de puntos cuánticos auto-ensamblados de 
InAs, obtenemos que el pico de emisión correspondiente a la capa mojante o wetting layer está 
en torno a 1.46 eV (1 ML). Esto querría decir que debido a que en estos experimentos se 
procedió al crecimiento de 1.5 ML de InAs (inferior al espesor crítico), no solamente obtenemos 
un pico en la emisión correspondiente a una capa mojante de 1 ML, al igual que para el caso en 
el que se crecen puntos cuánticos auto-ensamblados, sino que también se observa emisión 
correspondiente a zonas en las que la capa mojante tiene un espesor de hasta 2 ML, las cuáles 
pudieran corresponderse con islas extendidas 2D de InAs, formadas en las fases iniciales del 
proceso de formación de los puntos cuánticos auto-ensamblados sobre la superficie. 
 En la Fig. 4.39 se muestran los resultados obtenidos en la caracterización mediante 
micro-fotoluminiscencia de un punto cuántico aislado situado en uno de los motivos del grabado.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.39.-Evolución del espectro de 
emisión de la micro-fotoluminiscencia 
de un punto cuántico posicionado en 
uno de los motivos del grabado para 
distintas potencias de excitación (de 
50 a 500 nW) (a). En (b) se muestra la 
intensidad integrada de la micro-
fotoluminiscencia obtenida para las 
líneas excitónica (X) y biexcitónica 
(XX) en función de la potencia de 
excitación. En (c) se representan las 
curvas experimentales del decaimiento 
(símbolos blancos) en escala 
semilogarítmica para X y XX 
(potencia de excitación=40 nW). Las 
líneas continua y discontinua se 
corresponden con diferentes ajustes 
exponenciales convolucionados con la 
función de la señal introducida por el 
sistema en la medida IRF (del inglés, 
“Impulse Response Function”). 
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En concreto, en la Fig. 4.39(a) se muestran los espectros de la micro-fotoluminiscencia 
del punto cuántico en función de la potencia de excitación (50-500 nW). En éstos, se pueden 
identificar dos picos correspondientes a las líneas excitónica (X) y biexcitónica (XX), las cuáles 
muestran un desdoblamiento similar al observado en puntos cuánticos auto-ensamblados 
emitiendo a esta energía [126]. Por otra parte, en la Fig. 4.39(b) se muestra en escala 
logarítmica la intensidad integrada de micro-fotoluminiscencia para X y XX en función de la 
potencia de excitación, encontrándose una dependencia lineal y superlineal, respectivamente. 
Esto verifica el carácter excitónico y biexcitónico de cada una de las transiciones (X y XX 
respectivamente) [127,128]. En la Fig. 4.39(a) aparecen indicadas mediante flechas dos picos de 
baja intensidad que pudieran ser atribuidos, dada su baja energía de enlace, a especies 
cargadas positivamente. Estas líneas podrían estar asociadas a la presencia de impurezas en la 
intercara entre el substrato grabado y la epitaxia, las cuales, dada la proximidad entre el punto 
cuántico y dicha intercara, pueden afectar a la respuesta óptica de éste [84]. En este sentido, el 
tiempo de decaimiento de las principales transiciones observadas (X y XX), nos puede aportar 
información muy valiosa sobre la influencia de dichas impurezas en la calidad óptica del punto 
cuántico. Además, la medida del tiempo de decaimiento será un elemento más a considerar a la 
hora de asignar identidad a cada una de las transiciones observadas, ya que es bien conocido 
que el tiempo de decaimiento para la transición X debe de ser aproximadamente el doble que el 
tiempo de decaimiento esperado para la transición XX. Esto es debido a la estructura electrónica 
para ambas especies excitónicas, según la cual la transición XX tiene dos caminos posibles de 
recombinación, mientras que la transición X tan solo tiene uno [128,129] (ver Fig. 4.40). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.40.- Representación 
esquemática de los niveles de 
energía correspondientes a las 
especies excitónica (X) y 
biexcitónica (XX). Generalmente, 
para puntos cuánticos auto-
ensamblados, existe un 
desdoblamiento de este nivel (X) 
dado por el valor  ∆S. 
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En la Fig. 4.39(c) se representan las curvas de micro-fotoluminiscencia resuelta en el 
tiempo para las líneas X y XX (símbolos blancos), junto con las curvas exponenciales que mejor 
ajustan a los datos experimentales obtenidos (líneas continua y discontinua). Para realizar los 
ajustes a los datos experimentales, se realiza un cálculo convolucionando con la curva 
correspondiente a la respuesta del sistema (gris claro). Así pues, la curva correspondiente al 
decaimiento en el tiempo de la transición XX puede ajustarse bastante bien según una ley 
exponencial considerando una única constante de decaimiento, ιXX ~ 665±5 ps (línea continua). 
Este valor es aproximadamente la mitad que el obtenido para la transición X, considerando 
únicamente su decaimiento inicial, ιX ~ 1180±40 ps (línea discontinua), lo cual concuerda 
bastante bien con lo esperado para estas especies excitónicas. El ajuste completo de toda la 
curva experimental correspondiente al excitón, puede realizarse considerando dos componentes. 
Una con ιX ~ 1180±40 ps, y otra, con menor peso, con ιX ~ 8±2 ns (línea continua), lo cual 
concuerda bastante bien con los resultados obtenidos por otros autores para puntos cuánticos 
auto-ensamblados [129]. En cualquier caso, el aspecto más importante a tener en cuenta es el 
valor tan alto encontrado en el tiempo de decaimiento inicial para las transiciones X y XX, ya que 
según los resultados experimentales de Wang et al. [84] sería de esperar una gran disminución 
de éste debido a la proximidad del punto cuántico a la intercara con el substrato (7 nm). En 
concreto, estos autores encontraron una reducción del tiempo de decaimiento desde una valor 
de 550 ps hasta 65 ps, cuando se disminuye la distancia entre el punto cuántico y la superficie 
libre de la capa de recubrimiento (superficie de la muestra expuesta a la atmófera) desde un 
valor de 15 nm hasta 9 nm. En nuestro caso particular, los tiempos de decaimiento observados 
para las transiciones X y XX muestran unos valores similares a los observados para puntos 
cuánticos auto-ensamblados situados a distancias muy alejadas de la intercara con el substrato. 
Esto demuestra una vez más que mediante el uso del método de preparación de la superficie 
presentado en el apartado 4.2.2, pueden obtenerse superficies con una baja densidad de 
trampas y/o centros de nucleación no radiativos, permitiendo obtener altas eficiencias de emisión 
óptica en puntos cuánticos situados a tan solo 7 nm de dicha superficie. 
Con el objetivo de demostrar la compatibilidad del proceso de fabricación presentado en 
este trabajo tesis con la obtención de fuentes eficientes emisoras de fotones individuales, se 
procedió a evaluar la función de correlación de segundo orden )()2( τg  entre los fotones 
emitidos correspondientes a la transición X, haciendo uso para ello de un sistema experimental 
tipo Hanbury Brown-Twiss (HBT) [130]. En la Fig. 4.41 se muestra esquemáticamente un sistema 
experimental de este tipo (HBT). Para los estudios de correlación temporal en la emisión de 
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fotones de un punto cuántico, el haz de fotones emergente del espectrómetro (filtrados a la 
energía correspondiente a la transición X) pasa a través de un divisor 50/50 del haz 
(beamsplitter). Este divisor de señal desvía con una probabilidad del 50% los fotones en dos 
direcciones hacia los detectores APD-1 y APD-2, los cuales son indénticos (situados a la misma 
distancia del divisor de haz) y se encargarán de registrar el número de fotones incidentes a lo 
largo del tiempo. Para realizar los estudios de correlación temporal de las dos señales 
detectadas por los ADPs, éstas son introducidas en un sistema electrónico, mediante el cual 
obtendremos los histogramas característicos de la medida de la correlación temporal en la 
emisión de fotones del punto cuántico considerado. Así pues, la función )()2( τg  nos aportará 
información sobre las coincidencias en el tiempo en la detección de fotones en los APDs, siendo 
τ  el tiempo transcurrido desde el momento en que uno de los APD detecta un fotón hasta el 
momento en el que el otro APD detecta otro fotón. En el caso concreto de un emisor de fotones 
individuales, nunca se emitirán dos fotones simultáneamente, por lo que la función de correlación 
deberá tomar idealmente un valor cero para 0=τ . 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 En la Fig. 4.42 se muestra la medida experimental de la función de correlación 
)()2( τg obtenida para la transición X. Esta función de correlación está formada por una serie de 
picos separados por el periodo de pulsado del láser utilizado (13.2 ns). Analizando el espectro 
obtenido, puede observarse una disminución en la intensidad de la señal para un valor 0=τ  
(antibunching), que como hemos comentado anteriormente es el rasgo característico de una 
fuente emisora de fotones individuales. No obstante, la probabilidad de la detección simultánea 
de dos fotones ( 0=τ ) no llega a ser estrictamente cero, sino que es más bien del 46% de los 
Fig. 4.41.- Representación esquemática de un sistema de medida de interferometría Hanbury Brown-
Twiss. 
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máximos obtenidos en los picos del espectro. Esto es debido a la presencia de emisión de fondo 
a la misma energía, la cual podría estar relacionada con la proximidad del punto cuántico a la 
intercara con el substrato. Por lo tanto, estos efectos podrían disminuirse en trabajos futuros 
creciendo una capa de GaAs inicial de mayor espesor (>7 nm), con el objetivo de separar tanto 
como sea posible el punto cuántico de la intercara. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4.42.- Histograma de correlación de fotones emitidos (transición X) por un punto cuántico 
posicionado en un motivo del grabado. La potencia de excitación media es de 40 nW. 
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4.4.- Conclusiones. 
Las conclusiones obtenidas en este capítulo pueden resumirse como sigue: 
 
• El estudio realizado sobre el proceso de optimización de la calidad de la 
intercara substrato-epitaxia demuestra que mediante el uso combinado de 
substratos epitaxiales, tiempos prolongados de exposición de la superficie de 
partida a flujo de H (≥ 45 min), y el crecimiento de una capa espaciadora de 
GaAs (θGaAs ≥ 3.5 nm), puede conseguirse una alta eficiencia de emisión óptica 
en puntos cuánticos situados en la proximidad de dicha intercara en un 
proceso plenamente compatible con el uso de substratos grabados. 
• En el estudio experimental de los procesos de incorporación y desorción de In 
sobre superficies de GaAs(001) en función de TS y BEP(As4) se ha puesto de 
manifiesto que: 
? Para cada valor de la presión de As4 utilizada existe una 
temperatura de corte (TC) para el substrato, a partir de la cual no se 
observa formación de núcleos 3D. 
? La velocidad de desorción del In es mayor cuando el átomo forma 
parte de núcleos 3D de InAs que cuando forma parte de la capa 
mojante (wetting layer). 
? A frente crecimiento parado, para cada par de valores TS (450º C < 
TS < 530º C) y BEP(As4) (2x10-7 Torr < BEP(As4) < 1.5x10-6 Torr) 
estudiado, existe un tiempo máximo de existencia de los núcleos 3D 
de InAs formados sobre la superficie. 
 
• Los resultados obtenidos después del crecimiento de 1.5 ML de InAs sobre 
substratos grabados demuestran: 
 
? Alta selectividad en el proceso de nucleación de InAs en el interior 
de los motivos del grabado, independientemente del crecimiento de 
una capa espaciadora de GaAs (θGaAs=0 nm y θGaAs=7 nm) y del 
tipo de motivo del grabado (simple o doble). 
Capítulo 4: Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) 
 
 203
? Para las condiciones de crecimiento utilizadas (TS=500 ºC, 
velocidad de In de 0.01 ML/s, BEP(As4)=5x10-7 Torr), el In se 
incorpora preferentemente en los planos tipo B del interior de los 
motivos del grabado. 
? Cuando los motivos son fabricados a lo largo de la dirección [110 ], 
el número de puntos cuánticos obtenidos depende directamente de 
la longitud inicial del mismo: posibilidad de fabricar “moléculas” 
laterales de puntos cuánticos. 
? Control en la densidad de puntos cuánticos a demanda mediante el 
cambio de la distancia entre los motivos del grabado. 
 
• Se ha caracterizado mediante micro-fotoluminiscencia un punto cuántico 
aislado obtenido en uno de los motivos del grabado, econtrándose unas 
propiedades ópticas (eficiencia de emisión y tiempo de decaimiento de la 
transición excitónica X) comparables a la de puntos cuánticos auto-
ensamblados situados a distancias alejadas de la intercara. De este modo 
queda validado todo el proceso de fabricación desarrollado en este tabajo de 
tesis. Además, mediante la medida experimental de la correlación en la 
emisión de fotones del punto cuántico, se ha demostrado que mediante el 
proceso de fabricación presentado en esta tesis pueden conseguirse puntos 
cuánticos con control en sus lugares de formación con un alto potencial para 
ser utilizados con éxito en el desarrollo real de dispositivos emisores de fotones 
individuales. 
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Capítulo 5: Conclusiones generales. 
 
  
 En esta memoria de tesis se presenta el desarrollo de un proceso tecnológico para la 
fabricación de puntos cuánticos de InAs con control en su lugar de formación sobre substratos 
grabados de GaAs(001) mediante la técnica de oxidación local por AFM. A la vista de los 
resultados obtenidos, el proceso de fabricación desarrollado es una potente herramienta para el 
desarrollo de dispositivos opto-electrónicos de nueva generación tales como dispositivos 
emisores de fotones individuales, así como para la aplicación directa en el desarrollo de 
nanoestructuras ordenadas mediante otro tipo de litografías y/o para la obtención de altas 
eficiencias de emisión en capas de nanoestructuras semiconductoras cuando la distancia de 
éstas a la intercara con el substrato está limitada por el proceso de fabricación del dispositivo. 
Para alcanzar con éxito este objetivo ha sido necesario realizar diferentes estudios de 
cuyos resultados se han obtenido las siguientes conclusiones: 
 
• Estudio y optimización del proceso de fabricación de substratos grabados mediante 
la técnica de oxidación local por AFM. Se ha conseguido controlar la forma y el 
tamaño de los motivos del grabado con una alta reproducibilidad. 
• Desarrollo de un proceso de optimización de la calidad de la intercara substrato-
epitaxia a baja temperatura (450 ºC). Se ha demostrado que realizando un 
tratamiento de la superficie con un flujo de H durante 45 min es posible obtener 
puntos cuánticos de InAs con altas eficiencias de emisión situados a tan solo 7 nm 
de la intercara con el substrato, aspecto que resulta crucial para su posterior 
aplicación sobre substratos grabados.  
• Estudio y optimización de los procesos de preparación de la superficie grabada de 
GaAs(001) y crecimiento de InAs sobre ésta. Se ha obtenido una alta selectividad en 
el proceso de nucleación del InAs en el interior de los motivos del grabado, lo que 
permite a su vez: 
  
- Controlar el lugar de formación de los puntos cuánticos sobre la superficie 
del substrato. 
- Controlar la densidad de puntos cuánticos a demanda, en función del diseño 
del grabado inicialmente fabricado sobre la superficie. 
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- Fabricar “moléculas” laterales de puntos cuánticos con control en el número 
de puntos cuánticos por “molécula”. 
 
• Desarrollo tecnológico de un método de localización de los puntos cuánticos sobre la 
superficie del substrato. 
• Análisis mediante micro-fotoluminiscencia de las propiedades ópticas de un único 
punto cuántico situado en uno de los motivos del grabado, lo cual ha demostrado la 
validez de todo el proceso de fabricación desarrollado, obteniéndose una eficiencia 
de emisión óptica y un tiempo de decaimiento correspondientes a la transición 
excitónica similares a las obtenidas en puntos cuánticos auto-ensamblados situados 
a distancias alejadas de la intercara substrato-epitaxia. 
• Medida experimental de la función de correlación )(2 τg en la emisión de fotones del 
punto cuántico mediante un montaje experimental Hanbury Brown-Twiss, mediante 
la cual se ha demostrado que los puntos cuánticos obtenidos mediante el proceso de 
fabricación presentado pueden ser utilizados como eficientes fuentes emisoras de 
fotones individuales. 
Apéndice A: Medida de la micro-
fotoluminiscencia de una matriz cuadrada de 
puntos cuánticos de InAs formados en los 
motivos del grabado. 
 
 
Como continuación de este trabajo de tesis y en base a los estudios realizados en éste, 
posteriormente se ha podido realizar la medición de la fotoluminiscencia de una matriz cuadrada 
completa de puntos cuánticos con control en sus lugares de formación, mediante caracterización 
por micro-fotoluminiscencia. En la Fig. A.1 se muestra una imagen 2D de la micro-
fotoluminiscencia resuelta espacialmente de la zona en la que estaba definida una matriz de 4x5 
puntos cuánticos situados en el interior de los motivos del grabado. Estas medidas fueron 
realizadas a una temperatura T=77 K y una potencia de excitación de 25 µW, para una ventana 
de detección de 950 nm a 1010 nm. Las medidas de caracterización óptica que se presentan en 
este apartado fueron realizadas por Josep Canet en el Laboratorio de Espectroscopia Óptica 
para Nanociencias de la Universidad de Valencia, liderado por el Prof. Juan Martínez-Pastor. 
   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. A.1.- Imagen 2D de la 
micro-PL resuelta 
espacialmente correspondiente 
a una matriz de puntos 
cuánticos de InAs  4x5 sobre un 
substrato grabado de 
GaAs(001). 
Crecimiento selectivo de InAs sobre substratos grabados de GaAs(001) mediante litografía de 
oxidación local por AFM 
 
 216
Para realizar la caracterización mediante micro-fotoluminiscencia de la zona litografiada, 
se procedió del mismo modo que se especificó en el apartado 4.3.3. 
Como puede observarse en la Fig. A.1, el patrón obtenido en la emisión de la zona 
examinada se corresponde exactamente con la distribución espacial de los puntos cuánticos que 
se esperaría en base a la configuración espacial del grabado inicialmente fabricado sobre la 
superficie (matriz de puntos de óxido con una periodicidad de 2 µm). Para la interpretación de 
esta figura, se establece un mapa gradual de colores donde las zonas rojas se corresponden con 
aquellas zonas en las que se registra un máximo en el número de cuentas colectadas respecto a 
las zonas azuladas, correspondientes a los mínimos en el número de cuentas colectadas. De 
este modo, las zonas más azules se corresponderán con zonas en las que la señal colectada es 
nula. En esta figura se observa emisión de casi todas las nanoestructuras en el rango óptico 
estudiado (950 nm – 1010 nm). Los fallos observados (zonas en la matriz donde se esperaría 
emisión y ésta no es observada), así como las diferencias en el número de cuentas colectadas 
para cada uno de los puntos cuánticos (diferencias en los colores), son debidos a que o bien el 
máximo de la emisión del punto cuántico considerado coincide con uno de los bordes de la 
ventana de detección (zonas azul claro en Fig. A.1), por lo que no integraremos toda la señal 
emitida por el punto cuántico, o bien la longitud de onda de emisión está situada fuera de la 
ventana de detección (no se ve emisión en Fig. A.1 en aquellos lugares en los que se espera). 
Conviene destacar que aunque no se observa emisión de todos los puntos cuánticos en la 
ventana de detección utilizada, sí que se observa emisión de todos los puntos cuánticos de la 
matriz a distintas longitudes de onda. 
En la Fig. A.2 se presentan los espectros de emisión óptica obtenido mediante micro-
fotoluminiscencia correspondientes a un punto cuántico de InAs auto-ensamblado (SK) aislado, 
en una muestra en la que se creció una capa espaciadora θGaAs=120 nm, y a un punto cuántico 
aislado (entre los presentados en la Fig. A.1), obtenido en uno de los motivos del grabado 
(θGaAs=15 nm). 
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Como puede observarse en esta figura, la intensidad de emisión óptica que presenta el 
punto cuántico situado en el interior del motivo del grabado situado a 15 nm de la intercara  con 
el substrato es similar a la de un punto cuántico obtenido en un proceso convencional de auto-
ensamblado (SK) situado a 120 nm de la intercara con el substrato, demostrándose de nuevo la 
excepcional calidad óptica conseguida en los puntos cuánticos formados en los motivos del 
grabado. 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. A.2.- Espectros de micro-fotoluminiscencia correspondientes a un punto cuántico de InAs 
auto-ensamblado aislado sobre un substrato de GaAs(001) sin grabado (línea gris claro) y un 
punto cuántico aislado situado en uno de los motivos de un substrato grabado de GaAs(001) 
(línea negra). 
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